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SIMULACIÓN DE LA SUPERPOSICIÓN DE DISTRIBUCIONES DE 
PROBABILIDAD RECTANGULARES SIMÉTRICAS COMO 

APLICACIÓN DEL TEOREMA DEL LÍMITE CENTRAL 
 

Nelson Bahamón C – Alexander Martínez L 
Instituto Nacional de Metrología (INM) 

Bogotá, Colombia 
(57) (1) 2 542 222 nbahamon@inm.gov.co  amartinez@inm.gov.co 

 
Resumen: La importancia del teorema del límite central en metrología es inmediata, por lo cual la 
comprensión del mismo es fundamental para quien se está formando en este campo. Un ejemplo sencillo y 
llamativo que permite aproximarse en forma natural a este concepto, es la superposición de las distribuciones 
de probabilidad generadas con dados. Se hizo una aplicación en la que se simula dicha superposición y se 
puede visualizar el resultado de forma clara y pudiendo cambiar fácilmente algunos parámetros. La 
simulación ha sido útil y exitosa al ser usada por estudiantes y metrólogos del INM. 
 
1. INTRODUCCIÓN 
 
En este trabajo se aborda el tema del aprendizaje 
y/o asimilación del concepto del teorema del límite 
central y su importancia en metrología. [1][2]. 
 
El propósito es facilitar el estudio de este concepto 
mediante un ejemplo que es muy visual e intuitivo; y 
que facilita la comprensión del mismo por parte de 
quienes no tienen necesariamente una sólida 
formación en matemáticas y estadística, como 
sucede con frecuencia con personas en la industria, 
que se han ido acercando al tema de la metrología, 
debido a la difusión que de esta se ha hecho. Por 
esta razón se han colocado en este artículo algunas 
explicaciones que pueden resultar muy evidentes 
para quienes tienen experiencia en el tema. 
 
El ejemplo en cuestión es la superposición de las 
distribuciones de probabilidad asociadas al 
lanzamiento de  varios dados. Para ello se hizo una 
simulación basada en el generador de números 
aleatorios de Excel ®, en realidad pseudoaleatorios. 
 
La GUM (Evaluation of measurement data – Guide 
to the expression of uncertainty in measurement) [1] 
es el documento que establece los lineamientos a 
nivel mundial en todo lo relacionado con metrología. 
Allí se trata la importancia del teorema del límite 
central, especialmente en el numeral G2. Es difícil y 
temerario, establecer un porcentaje pero se podría 
decir que al menos en el 96% de los casos en que 
se hace estimación de incertidumbres en una 
medición, se está aplicando implícita o 
explícitamente, el teorema del límite central, por 
considerar que la distribución de salida es 
aproximadamente normal. 

 
 
2.  SIMULACIÓN 
 
Para explicar la simulación, se da primero un breve 
resumen respecto del problema en metrología de 
estimar la distribución de probabilidad de una 
variable de salida, dadas las distribuciones de 
probabilidad de las variables de entrada; luego se 
hace referencia al teorema del límite central así 
como su relación con dicho problema; finalmente se 
explica la realización de la simulación y como se 
utiliza. 
 
2.1. Distribución de probabilidad de salida.  
 
Sin importar el campo experimental, el problema 
común en metrología es el siguiente [1]: 
 
Se tiene un mensurando 𝑌 que depende de las 
magnitudes de entrada 𝑋1,𝑋2, … ,𝑋𝑁, de forma tal 
que la relación funcional es conocida, es decir: 
 

𝑌 = 𝑓(𝑋1,𝑋2, … ,𝑋𝑁) 
(1) 

 

Se obtiene una estimación 𝑦 de 𝑌. Mediante los 
métodos matemáticos pertinentes, que involucran 
entre otras cosas los coeficientes de sensibilidad 𝑐𝑖 
asociados a cada variable de entrada 𝑋𝑖, se obtiene 
la incertidumbre típica combinada 𝑢𝐶 de 𝑦. 
 
Entonces se quiere estimar un intervalo apropiado 
para 𝑌 que tiene una alta probabilidad o nivel de 
confianza de que los posibles valores  estén 
contenidos en él.  
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Este nivel de confianza se caracteriza mediante un 
porcentaje 𝑝 mientras que el intervalo, lo caracteriza 
una nueva incertidumbre 𝑈𝑃, llamada incertidumbre 
expandida. El intervalo se escribe entonces de la 
siguiente forma: 
 

𝑦 − 𝑈𝑃 ≤ 𝑌 ≤ 𝑦 + 𝑈𝑃 
(2) 

 

La incertidumbre expandida se relaciona con la 
incertidumbre combinada mediante el factor 𝑘𝑝 de 
cobertura, como: 
 

𝑈𝑃 = 𝑘𝑝𝑢𝐶 
(3) 

 

Entonces el problema consiste en hallar 𝑘𝑝 para 
obtener una incertidumbre expandida 𝑈𝑃 que genere 
un intervalo de confianza 𝑝. Para ello es muy 
importante conocer la distribución de probabilidad 
asociada a 𝑌. [1]  
 
2.2. Teorema del límite central. 
 
La distribución de probabilidad de 𝑌 puede 
obtenerse mediante convolución de las variables de 
entrada 𝑋𝑖 si se cumplen la siguientes dos 
condiciones [2]: 
 

- Que se conozcan las distribuciones de   
probabilidad de las variables 𝑋𝑖 

 
- Que 𝑌 dependa linealmente de las variables 

de entrada. 
 
Además de lo complejo que puede resultar realizar 
dicha convolución, no siempre se puede, porque 
generalmente no se cumplen plénamente, estas dos 
condiciones. Entonces se utilizan aproximaciones 
basadas en el teorema del límite central el cual se 
enuncia a continuación [3]: 
 
La distribución de 𝑌 será aproximadamente normal, 
y tendrá la esperanza matemática: 
 

𝐸(𝑌) = �𝑐𝑖𝐸(𝑋𝑖)
𝑁

𝑖=1

 

(4) 
 

y su varianza estará dada por: 
 

𝜎2(𝑌) = �𝑐𝑖2𝜎2(𝑋𝑖)
𝑁

𝑖=1

 

(5) 
 

donde: 𝐸(𝑋𝑖) = Esperanza matemática de 𝑋𝑖 

  𝜎2(𝑋𝑖) = Varianza de 𝑋𝑖 
 
siempre y cuando se satisfagan las siguientes dos 
condiciones: 
 

- Que las varialbes de entrada sean 
independientes entre si. 

 
- Que 𝜎2(𝑌) sea mucho mayor que cualquier 
𝑐𝑖𝜎2(𝑋𝑖) de una 𝑋𝑖 cuya distribución no sea 
normal. En otras palabras, que ninguna de 
las variables de entrada con distribución 
diferente a la normal, sea dominante. 

 
Si se puede demostrar que se cumplen 
aproximadamente, las condiciones para la validéz 
del teorma del límite central, el problema de obtener 
𝑘𝑝 se simplifica notoriamente. Basta tomar un valor 
de la distribución normal; por ejemplo, en dicha 
distribución se tiene que para 𝑝 = 95,45%  𝑘𝑝 = 2. 
 
Valdría la pena anotar que el uso del valor 𝑘𝑝 = 2, 
es bastante “popular” y utilizado en la práctica de 
forma sistemática, de manera que se olvida incluso 
su procedencia. Un mejor método para obtener 𝑘𝑝 
se hace mediante la obtención del número de 
grados de libertad [1][2]. 
 
2.3. Programa de cómputo. 
 
Se realizó   la simulación en el software Excel. 
Mediante el uso de números aleatorios 
(pseudoaleatorios), la simulación genera el 
resultado de arrojar un determinado número de 
dados un cierto número de veces. Entónces el 
mensurando es simplemente el valor obtenido en la 
cara superior del dado después de ser arrojado 
cuando se trata de un solo dado y es la suma de 
dichos valores cuando se trata de varios dados. 
 
Si se tiene un solo dado, la distribución de 
probabilidad es la asociada solo a ese resultado; es 
decir, se trata de una distribución rectangular, ya 
que para un solo dado todas las caras tienen la 
misma probabilidad, (1/6) de ser el valor medido. 
Cuando se trata de varios dados, la distribución de 
probabilidad resultante será la superposición de 
distribuciones de probabilidad rectangulares. 
 
Los parámetros de la simulación son simples. Se 
puede variar el número de dados (D) entre 1 y 6; y 
se puede variar el número de lanzamientos (M, 
“medidas”) entre 2 y 10000. Cada vez que se quiere 
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generar un nuevo juego de resultados se oprime F9 
en el teclado. 
 
Como resultado, además de una tabla extensa de 
valores, se muestra una gráfica donde aparece el 
histograma respectivo y se muestran los ajustes a 
tres distribuciones; a saber, distribuciones 
rectangular, triangular y cuadrada. De esta manera, 
es posible analizar cual de las distribuciones se 
ajusta mejor a los datos. La figura 1, muestra el 
aspecto de la simulación. 
 

 
Fig. 1. Aspecto parcial de la simulación. Los 
parámetros variables son “Medidas” y “# Dados”. 
 
3. RESULTADOS 
 
En la figura 4 (al final), de este documento  se 
muestran los resultados arrojados por la simulación 
para algunos de los parámetros. Naturalmente los 
resultados obtenidos son diferentes cada vez que se 
ejecuta la simulación (F9), puesto que se 
implementan números aleatorios. 
 
Se sugiere ejecutar la simulación1 con estos u otros 
parámetros para ver progresivamente los resultados 
y el funcionamiento de la misma. 
 
Los parámetros utilizados en los resultados 
mostrados fueron M = 100 y 10000; y para D = 1, 2, 
4 y 6. 
 
4. DISCUSIÓN 
 
El propósito de la simulación es descubrir de  
manera natural lo que se observa cuando aumenta 
el valor de cada uno de los parámetros (número de 
dados y número de medidas). Vale la pena aclarar 
que algunas de las presentes observaciones se 
hacen analizando los resultados de la simulación, 
con muchos mas parámetros que los presentados 
en la figura 3. 
 

1 Si el lector requiere el archivo para efectuar la simulación la 
puede solicitar a los autores por correo electrónico. 

Es interesante observar el resultado para un solo 
dado. Se puede ver claramente  como la distribución 
converge a una forma rectangular entre mayor sea 
el número de medidas, siendo prácticamente 
perfecta cuando M = 10000. 
 
En el campo de la probabilidad, esto se conoce 
como la “ley de los números grandes”; en palabras 
sencillas lo que se tiene es que la distribución de 
probabilidad esperada teóricamente así cómo su 
media, se reproducen mejor en la práctica, entre 
mas grande sea el número de la muestra. En 
principio se reproducirían de forma exacta si se 
pudiera tener un número infinito de datos. 
 
En este punto se le insiste al lector, en que “juegue” 
con la simulación para comprobar dichos 
comportamientos. 
 
Por ejemplo, es claro que para un solo dado la 
distribución de probabilidad teórica es rectangular, 
porque la probabilidad de que se obtenga el 
resultado de cada cara es igual y corresponde a 1/6. 
Al probar con un solo dado y 5 medidas, puede 
observarse para muchos ensayos (oprimiendo F9), 
lo diferente del resultado en cada caso, siendo muy 
extraño que en algún momento se obtenga la 
esperada distribución rectangular. Un análisis 
similar se puede hacer respecto del valor esperado 
(promedio); claramente este es de 3.5, pero hay una 
gran variabilidad al ejecutar la simulación. Se puede 
observar como cambia esto, al aumentar 
gradualmente el número de medidas. Cuando se 
tiene un dado y 10000 medidas, el comportamiento 
rectangular de la distribución es muy estable y  el 
promedio rara vez se aleja mas de dos centésimas, 
de 3.5. 
 
Análisis similares se pueden hacer al cambiar el 
número de dados. Con dos dados, y 10 medidas, no 
es posible detectar un comportamiento definido; con 
100 medidas tampoco, pero si se percibe que la 
distribución no es rectangular; hay un cierto 
decaimiento de las colas, y un aumento de la 
probabilidad hacia el centro; con 1000 medidas 
empieza a notarse que el comportamiento de la 
distribución es triangular y con 10000 se hace mas 
evidente. 
 
Si bien el estudiante puede comprobar este 
comportamiento triangular de la distribución, 
mediante la ejecución de la simulación, valdría la 
pena que se pregunte: “¿Es esta la distribución que 
se esperaría teóricamente?” La respuesta es si. La 
comprobación es fácil y también muy didáctica; 
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basta que se estudie el número de microestados 
asociado a cada resultado. Por ejemplo, para la 
ocurrencia del valor 5, se tienen 4 posibles 
microestados, como se ilustra en la figura 2. 

Microestado 1: 
  

Microestado 2: 
  

Microestado 3: 
  

Microestado 4: 
  

Fig. 2. Microestados asociados al valor 5 
 
Al comprobar todos los microestados posibles 
asociados a cada resultado para dos dados (es 
decir de 2 a 12), se encuentra claramente que la 
distribución teórica esperada de probabilidad, es de 
tipo triangular. Esta demostración es perfectamente 
válida y se extrae del campo de la mecánica 
estadística. Al hacer el cálculo completo se obtiene 
la siguiente gráfica con su respectiva tabla de datos: 
 
 
 

 

Macroestado Microestados 
2 1 
3 2 
4 3 
5 4 
6 5 
7 6 
8 5 
9 4 
10 3 
11 2 
12 1 

Fig. 3. Caso de solo dos dados. La distribución de probabilidad teórica esperada es triangular. 
 
 

Para el caso de tres dados puede notarse que la 
distribución se aproxima a una forma gaussiana 
cuando se aumenta el número de medidas; dicho 
comportamiento parece ser mas evidente, en la 
medida en que el número de dados aumenta. 
 
Entonces se ve con mucha claridad que se está 
cumpliendo el teorema del límite central; entre 
mayor sea el número de medidas y mayor sea el 
número de dados, la convolución de las 
distribuciones rectangulares dadas por cada dado, 
da como resultado una distribución normal. 
 
De todas formas hay mas aspectos que se pueden 
revisar, si se es detallista con la simulación. Por 
ejemplo, para 10000 medidas, puede verse que con 
tres y cuatro dados, la parte central del histograma 
siempre se encuentra por debajo de la curva 
normal. Esto sugiere que la curva puede ser 
realmente una t de Student, la cual tiende a la 
normal cuando el número de grados de libertad es 
muy grande. El mismo comportamiento se observa 
para cinco y seis dados, aunque es menos notorio. 
Lo anterior está en plena concordancia con la 
información teórica estadística al respecto. La 
distribución t de Student, describe fenómenos 

aleatorios con una tendencia central similar a la 
gaussiana, pero la primera se ajusta mejor cuando 
se tiene una muestra pequeña. Cuando la muestra 
tiende hacia infinito, la distribución t, tiende a la 
gaussiana. Se puede hacer esta discusión mas 
exhaustiva, pero se sale del alcance de este trabajo. 
 
Se ha hecho la discusión teniendo fijo el número de 
dados y aumentando el de medidas. Se puede 
hacer también fijando el número de medidas y 
variando el de dados. 
 
5. CONCLUSIONES 
 
Se hizo una simulación que ilustra didácticamente el 
teorema del límite central. Como se comprobó con 
estudiantes, la simulación es de gran utilidad para 
comprender este concepto y su papel dentro del 
proceso de estimación de incertidubres en 
metrología. 
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a.  D = 1, M = 100                   b.  D = 2, M = 100 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
c.  D = 4, M = 100                   d.  D = 6, M = 100 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Fig. 4a – 4d. Resultados de la simulación con diferentes parámetros de # Dados (D)” y “Medidas (M)” 
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e.  D = 1, M = 10000                  f.  D = 2, M = 10000 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
  
 
 
g.  D = 4, M = 10000                  h.  D = 6, M = 10000 
 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Fig. 4d-4h. Resultados de la simulación con diferentes parámetros de # Dados (D)” y “Medidas (M)” 
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RESUMEN: En este trabajo se presenta el diseño experimental de un seguidor solar para mejorar la 
extracción de potencia de los sistemas solares, tales como chimeneas solares y calentadores solares de 
agua y de gas. Se presenta el diseño de una estructura modular y un dispositivo electrónico de control. 
 

1. INTRODUCCIÓN 
 

Las energías renovables se pueden considerar 
inagotables en periodos de tiempo finito. La 
radiación solar es un claro ejemplo de dichas 
fuentes, y se pueden utilizar para producir calor o 
electricidad sin observar un notable decremento en 
la cantidad de energía radiante, que el sol envía a la 
tierra [1]. 
 
México es un país con enorme potencial de energía 
solar disponible y se localiza en lo que la European 
Photovoltaic Industry Association (EPIA) llama el 
cinturón solar, en el cual se localizan 66 países 
entre el trópico de cáncer y capricornio, después de 
China y Singapur y seguido de Brasil, Chile e India. 
México ocupa el tercer lugar a nivel mundial entre 
los países que atraen más inversiones en energía 
solar [2]. 
 
Por otra parte, el uso de la energía solar que en 
algunos sistemas no es completamente aprovecha-
do, especialmente en aquellos del tipo fijo, donde 
las pérdidas de energía se pueden reducir solo a 
una cantidad limitada. Fuera de ello es necesario el 
uso de algunas estrategias, como el uso de 
sistemas de seguimiento solar con el fin de mejorar 
la potencia entregada de tales sistemas como en el 
estudio realizado en [3]. 
 
Un sistema de seguimiento solar mueve continua-
mente la superficie de captación siguiendo la 
trayectoria aparente del sol, mediante varios 
enfoques; siendo el más común el uso de sensores 
de luminosidad, otro enfoque es aquel que mediante 
cálculo determinan la posición del sol. Los sistemas 
basados en sensores de luminosidad tienen sus 
desventajas [4], puesto que se ha demostrado que 
no funcionan bien bajo condiciones de baja 
luminosidad.  

 
Comercialmente existen algunos dispositivos de 
seguimiento solar, sin embargo, en algunos casos, 
dependiendo de la aplicación, llegan a ser muy 
costosos, principalmente en sistemas fotovoltaicos. 
En otros casos su acoplamiento con los dispositivos 
solares resulta complejo, especialmente en aquellos 
prototipos desarrollados para pruebas de labora-
torio. Por lo tanto, en el presente estudio se plantea 
el desarrollo de un sistema de seguimiento solar, 
fácil de conectar a los prototipos de laboratorio y 
con una resolución aceptable. 
 

2. OBJETIVO 
 

Diseñar un prototipo de seguimiento solar para 
mejorar la potencia entregada de un captador solar. 
 

3. DESARROLLO 
 

El captador de radiación solar es directamente 
afectado por los ángulos de elevación (𝜀𝐿𝑠) y acimut 
(𝐴𝑧𝑠) de la superficie colectora, ya que estos 
ángulos influyen en el ángulo de incidencia sobre el 
panel del colector. Los cambios continuos del 
ángulo de inclinación y orientación es una 
importante consideración para mejorar la eficiencia 
térmica de sistemas solares. Conociendo la 
ubicación precisa del sol con una desviación de 
hasta 4º [5] ayudará a mejorar esta potencia 
entregada disminuyendo el ángulo de incidencia de 
la radiación solar. 
 

4. POSICIÓN DEL SOL 
 
Existen diferentes métodos para calcular la posición 
del Sol sobre la bóveda celeste. La posición del Sol 
se puede describir en términos de sus ángulos 
variables en el tiempo, Acimut  (𝐴𝑧𝑠) y Elevación 
(𝜀𝐿𝑠) del Sol con respecto a un observador en la 
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tierra. El ángulo de Elevación solar se define como 
el ángulo formado por el rayo solar y un plano 
horizontal que contiene al observador. El ángulo de 
Acimut solar es el ángulo medido sobre un plano 
horizontal, desde el punto cardinal Norte hasta la 
proyección del rayo solar sobre el plano horizontal, 
Fig.1. 
 

 
 

Fig. 1. Ángulos Solares sobre un plano horizontal. 
 
 
El cálculo de los ángulos de posición solar para 
cualquier instante en el tiempo depende de la 
declinación solar (𝛿), latitud geográfica (𝜑)  y de la 
hora solar (𝜔). Para determinar la declinación solar 
pueden consultarse las efemérides [6], también 
puede determinarse mediante la aplicación de 
correlaciones y expresiones aproximadas. La 
ampliamente citada en la literatura es la de Spencer 
[7], con un error máximo de 0.0006 rad reportado 
por Iqbal [8]. 
 
𝛿 = 0.006918 − 0.399912 𝑐𝑜𝑠(𝐵)

+ 0.070527 𝑠𝑖𝑛(𝐵)
− 0.006758 𝑐𝑜𝑠(2𝐵)
+ 0.000907 𝑠𝑖𝑛(2𝐵)
− 0.002697 𝑐𝑜𝑠(3𝐵)
+ 0.00148 𝑠𝑖𝑛(3𝐵) 

(1) 

 
donde 𝐵 es el ángulo diario relativo a la posición de 
la tierra en el plano de la eclíptica solar.  
 

𝐵 =
360
365

 (𝑛 − 1) (2) 

 
donde 𝑛 representa el número de día continuo en el 
año (1 ≤ 𝑛 ≥ 365), es decir 1 para el 1 de Enero y 
365 para el 31 de Diciembre para un año normal de 
365 días. 
 
El ángulo de la elevación solar (𝜀𝐿𝑠) y ángulo de 
acimut solar (𝐴𝑧𝑠) se calculan mediante las 
siguientes expresiones para cualquier instante en el 
tiempo [9]: 

 
cos (𝜃𝑧𝑠) = cos(𝜑) cos(𝛿) cos(𝜔) 

+ sin(𝜑) sin(𝛿) (3) 

 
cos(𝜃𝑧𝑠) = sin(𝜀𝐿𝑠) (4) 
 
 

sin(𝐴𝑧𝑠) =
sin(𝜔) cos(𝛿)

sin(𝜃𝑧𝑠)  

 

=
sin(𝜔) cos(𝛿)

cos(𝜀𝐿𝑠)  
(5) 

 
donde ( 𝜃𝑧𝑠) es el ángulo cenital solar formado por el 
vector solar y el cenit del observador. 

 
5. DISEÑO DEL SISTEMA DE SEGUIMIENTO 

SOLAR 
 

El seguidor solar se compone de un algoritmo de 
posición solar para calcular los ángulos de posición: 
Acimut (𝐴𝑧𝑠) y elevación solar (𝜀𝐿𝑠). Una 
computadora portátil para realizar los cálculos de 
posición solar a través de los datos de entrada de 
tiempo y posición geográfica. Dos servomotores 
para realizar el movimiento de la estructura de 
seguimiento y un controlador para determinar la 
posición de la estructura con respecto a la posición 
solar. 
 
Mediante una interfaz de usuario, la PC proporciona 
los datos de hora, fecha y posición geográfica hacia 
el controlador y  este a su vez envía las 
coordenadas de posición angular a los 
servomotores. 
 
Los servomotores Dynamixel son actuadores 
modulares que incorporan un engranaje reductor, la 
presicion de un motor de corriente continua y un 
circuito con fucionalidades en red (bus de tres hilos). 
A pesar de su tamaño compacto y bajo peso, son 
capaces de producir el torque necesario para mover 
la estructura del prototipo [10].  
 
Algunas de sus caracteristicas especiales. 
 
• Control de presición. Es posible controlar la 

posicióny velocidad con una resolución de 
1024 pasos equivalente a 0.35º cada uno. 

• La comunicación se realiza en una conexión en 
cadena formando una topología en bus, 
alcanzando hasta 1Mbps. Las tramas de los 
datos se envían adicionando un identificador 
para cada servomotor con valor de 1 a 254. 
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Para el controlador se utiliza una tarjeta Arduino 
UNO® que es una tarjeta con un microcontrolador 
Atmega 328 y contiene todo lo necesario de apoyo 
al microcontrolador [11]. Incluye, reguladores de 
tensión, un puerto USB, conectado a un modulo 
USB-Serie que permite programar el 
microcontrolador desde cualquier PC y hacer 
pruebas de comunicación con el propio chip. 
Dispone de 14 pines configurables de entrada o 
salida digital, una función especial serial 0 (Rx) y 1 
(Tx) para recibir y enviar datos TTL mediante una 
comunicación serie UART TTL, la cual se utiliza 
para realizar la comunicación con los servomotores.  
La Tabla 4.1 muestra algunas especificaciones de la 
tarjeta Arduino Uno® [12]. 
 
TABLA1. Especificaciones de la tarjeta Arduino Uno® 
Microcontrolador Atmega 328 
Voltaje de operación 5 V 
Voltaje de alimentación (Reco-
mendado) 

7-12 V 

Voltaje de alimentación (Limite) 6-20 V 
Pines de I/O digital 14 
Serial Rx Tx 0(Rx), 1(Tx) 

 
 

6. ESTRUCTURA DE SEGUIMIENTO 
 

La estructura de seguimiento considera dos ejes de 
movimiento uno vertical y otro perpendicular a este, 
con el fin de posicionar la superficie captadora 
ortogonal a los rayos del Sol. La estructura consiste 
de una base fija directamente a la superficie de la 
tierra con referencia a los puntos cardinales, ya que 
se consideran como base en el cálculo de los 
ángulos de posición solar. 
 
Una base giratoria sobre un plano horizontal con 
una amplitud de movimiento de 360° que posiciona 
el ángulo de Acimut solar,  y la superficie giratoria 
con una amplitud de movimiento de ±90° montada 
directamente sobre la base acimutal, la cual 
proporcionará la ubicación de elevación solar, Fig.2. 
 

 
Fig.2. Estructura de seguimiento solar. 

 
 

 
7. CONTROL ELECTRÓNICO 

 
El sistema de seguimiento solar está compuesto por 
una PC conectada a la tarjeta Arduino Uno® a través 
de un puerto USB, dos servomotores Dynamixel Ax-
12 conectados a la tarjeta Arduino Uno® a través de 
su comunicación serie para enviar y recibir datos  
serie TTL, Fig. 3. 
 
 

 
 

Fig.3. Diagrama de comunicación del sistema de 
control en lazo abierto. 

 
 
Se utiliza NetBeans de Sun Microsystems [11] para 
el diseño, edición y ejecución de la interfaz gráfica, 
Fig. 4. La interfaz está integrada por tres partes 
principales, una es el cálculo de los ángulos de 

Tarjeta de  
control  

Arduino UNO 

Servomotor  
Dynamixel  
(Acimutal) 

Servomotor   
Dynamixel  
(Elevación) 

sAzτ

sLετ

Ángulos de 
posición Solar Comunicación  

USB 
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posición solar a través de las ecuaciones (3 - 5), la 
segunda es la comunicación con la tarjeta Arduino 
UNO® enviando el identificador de cada servomotor 
y el dato de posición requerida, y la tercera es el 
código cargado en el microcontrolador de la tarjeta 
Arduino UNO® en el cual se realiza la conversión de 
la información de posición recibida en grados a 
resolución de bits para los actuadores Dynamixel 
AX-12. 
 

8. PRUEBAS DE SEGUIMIENTO SOLAR 
 
Con el fin de verificar el error en el seguimiento de 
manera experimental se diseñó y construyó una 
plantilla como se muestra en la Fig. 5(ampliada para 
fines de claridad), en coordenadas polares, con una 
graduación de un grado sexagesimal y la otra en 
milímetros, además se incluyeron ejes de 
coordenadas Norte - Sur y Este - Oeste con la 
finalidad de permitir una adecuada orientación de 
acuerdo a las consideraciones realizadas en la 
definición de los ángulos de posición solar, [Ec. (1-
5)]. 
 

 
 

Fig. 4.Ventana de Interfaz. 
 
 

 
 

Fig. 5. Plantilla graduada. 
 
 
Sobre la superficie que alojará el captador, se 
colocó un vástago perpendicular a ésta y la plantilla 
descrita anteriormente para realizar mediciones de 
desviación de los ángulos de elevación y acimut del 
Sol, como se muestra en la Fig. 6. 
 
La plantilla está dividida en 4 cuadrantes por lo que 
de acuerdo a la dirección de los rayos del Sol y el 
movimiento que realiza la estructura al orientar la 
superficie perpendicular a éstos, se genera una 
sombra sobre la plantilla, en la cual se cuantifica la 
desviación del vector solar sobre la superficie de la 
plantilla, en grados sexagesimales. 
 
Como primer punto es necesario orientar la 
estructura sobre un sistema de referencia de los 
puntos cardinales en dirección hacia el Norte (Con 
apoyo del eje Norte-Sur dibujado sobre la plantilla), 
y nivelar la superficie, lo cual se realizó mediante 
una brújula magnética y un nivel de burbuja como 
se muestra en la Fig. 6. 
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Fig. 6. Preparación de la estructura de seguimiento. 
 
 

 
 

Fig. 7 Desviación en ángulo de elevación. 
 
 

La desviación en el ángulo de elevación se obtuvo 
calculando el ángulo formado por los rayos del sol y 
el vástago en un plano vertical perpendicular a la 
superficie como se muestra en la Fig. 7. 
 
La desviación en el ángulo de elevación se obtiene 
mediante la siguiente expresión: 
 

 
𝐷𝑒𝑠𝑣𝑖𝑎𝑐𝑖ó𝑛 𝐸𝑙𝑒𝑣𝑎𝑐𝑖ó𝑛    

= tan−1 �
𝑆𝑜𝑚𝑏𝑟𝑎 𝑃𝑟𝑜𝑦𝑒𝑐𝑡𝑎𝑑𝑎
𝐿𝑜𝑛𝑔𝑖𝑡𝑢𝑑 𝑑𝑒𝑙 𝑉𝑎𝑠𝑡𝑎𝑔𝑜

� 
(6) 

 
 
La desviación del ángulo acimutal del Sol se obtiene 
directamente de la plantilla, midiendo la desviación 

existente de la sombra proyectada sobre el eje 
Norte-Sur dibujado sobre la plantilla de la Fig.8. 

 
 
Fig. 8 Desviación en ángulo de acimut. 
 
Se realizó la medición de las desviaciones de los 
ángulos de posición del Sol para el 13 de 
Noviembre del 2013. En el gráfico de la Fig. 9 se 
muestra la variación de la desviación obtenida en 
campo de los ángulos de posición del Sol, en 
promedio la desviación acimutal y de altura es de 
2°. 
 
 

 
Fig. 9. Desviación en ángulos de acimut y altura. 
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De acuerdo a una aplicación en particular se 
determinará la precisión en los ángulos de 
seguimiento, puesto que será diferente la precisión 
requerida para un concentrador fotovoltaico en 
comparación con un colector solar plano.  
 
 

9. ANÁLISIS DE INCERTIDUMBRE 
 

Se realizó un muestreo de la medida de los dos 
parámetros de la desviación del ángulo de acimut y 
desviación del rayo del sol proyectado sobre la 
plantilla, se tomaron 138 lecturas durante el tiempo 
de experimentación. 
 
En promedio para la desviación del ángulo de 
acimut durante el tiempo de experimentación es de 
1.9 ± 0.5º, tomando en cuenta que la plantilla 
utilizada tiene graduación en grados sexagesimales 
y además considerando como el valor real del 
ángulo de acimut la sombra generada sobre el eje 
N-S, en la Fig. 10 se muestra los resultados para el 
acimut y sus respectivas incertidumbres. 
 
 

 
Fig. 10. Desviación de acimut con incertidumbre. 

 
 
Para la desviación del ángulo de elevación 
considerando que de acuerdo a la dirección del rayo 
del sol  cayendo sobre la plantilla graduada en 
milímetros, la sombra generada en promedio fue de 
2.8 ± 0.5 mm durante el tiempo de experimentación. 
En la Fig. 11. Se muestran los resultados de la 
sombra generada en promedio para cada hora y su 
respectiva incertidumbre. 
 

 
Fig. 11 Desviación de Elevación con incertidumbre. 
 
 

10. CONCLUSIONES 
 
En este trabajo se presenta un sistema de 
seguimiento solar controlado por medio de una PC 
comunicándose a través del puerto USB a una 
tarjeta Arduino UNO®, calculando y enviando los 
datos de posición a los servomotores a través de un 
bus de 3 hilos reduciendo la cantidad de cableado. 
El sistema ajusta de manera automática los ángulos 
de acimut y altura de acuerdo a la fecha y hora 
local, y no requiere de sensores de búsqueda de 
punto luminoso. El tiempo de intervalo de 
actualización de seguimiento es configurable de 
hasta en1 minuto, por lo que se puede realizar un 
seguimiento continuo manteniendo la precisión a lo 
largo del día. 
 
Con los resultados experimentales presentados de 
las desviaciones de los ángulos de acimut y altura 
solar se obtendrá una mejora sustancial de la 
potencia entregada de un captador solar puesto que 
se disminuirá el ángulo de incidencia. Finalmente el 
sistema de control desarrollado en este trabajo es 
de fácil implementación para en prototipos de 
laboratorio. 
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RESUMEN: 
 
Se hace una propuesta para que los alumnos revisen durante su trabajo analítico en un laboratorio de 
docencia cual es la influencia de los controles metrológicos y establezcan reglas de decisión para obtener 
resultados confiables. En el presente trabajo se analiza la determinación del ácido acetilsalicílico (AAS) 
siguiendo el método farmacopeico que se fundamenta en una determinación volumétrica ácido-base por 
retroceso con la finalidad de que los alumnos reconozcan cuales son los controles metrológicos que los 
llevan a tener una no conformidad en su trabajo, cómo tomar decisiones para remediarlo y la obtención de su 
medición con la incertidumbre asociada.  

 

1.  INTRODUCCIÓN  

 
Al cursar la asignatura de Análisis de Medicamentos 
de la carrera Química Farmacéutico Biológica de la 
Facultad de Química, los alumnos deben integrar y 
aplicar conocimientos analíticos, químicos y 
microbiológicos, en la evaluación de la calidad de 
los medicamentos. Manejar las referencias básicas 
para el análisis de los medicamentos (Farmacopeas 
y Normas Oficiales). Comprender que la eficacia 
terapéutica y la seguridad de un medicamento están 
en función de sus características fisicoquímicas, 
microbiológicas y biofarmacéuticas. Reconocer la 
necesidad de generar resultados confiables para la 
toma correcta de decisiones. Realizar, de forma 
crítica, el trabajo [1]. 
 
La asignatura es teórico práctica y al realizar su 
trabajo experimental los alumnos deben reconocer 
en cada parámetro los controles metrológicos 
(mensurando, sistema de medición, instrumentos y 
equipos, magnitudes de influencia -instalaciones y 
condiciones ambientales-, factores humanos, 
muestreo, manejo de los elementos que participan 
en el proceso de medida), además de establecer 
reglas de decisión para obtener resultados 
confiables, determinar si son consistentes y si 
cumplen con las especificaciones. La evaluación 
debería considerar los resultados de todos los 
ensayos y siempre que se obtengan resultados 
dudosos (atípicos) estos deben ser investigados [2]. 

El curso debe permitir al alumno familiarizarse en el 
manejo de las diferentes farmacopeas, por lo que 
las prácticas deben implicar problemas que 
involucren: el análisis de las metodologías 
farmacopeicas utilizadas [3], comprender el 
fundamento y reconocer las etapas críticas, la 
evaluación de resultados (la confiabilidad de los 
mismos), así como la toma de decisiones y las 
implicaciones éticas y legales de las mismas. 
 
En el desarrollo de las prácticas, el alumno debe 
comprender la importancia del rigor analítico y  los 
controles metrológicos deben proporcionar una 
herramienta para apoyar el aprendizaje de los 
alumnos de la asignatura de Análisis de 
Medicamentos. Esto permitirá a los alumnos 
familiarizarse con el uso adecuado e interpretación 
correcta de la información oficial relacionada con los 
procedimientos y métodos de análisis de 
medicamentos, que se emplean a diario en la 
industria farmacéutica para el control de calidad de 
los mismos sirviendo como un acercamiento al 
campo laboral propio de la carrera. 
 
2.  OBJETIVO 
 
Proponer la revisión de los controles metrológicos y 
el establecimiento de reglas de decisión en la 
determinación del ácido acetil salicílico (AAS) con la 
finalidad de reconocer su importancia en la 
obtención de resultados confiables e incorporar en 
el trabajo práctico conceptos metrológicos.  
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3.  HIPÓTESIS 
 
Al identificar y verificar  los elementos metrológicos 
provenientes de factores que determinan la 
confiabilidad de las mediciones y el cumplimiento de 
reglas de decisión establecidas permitirá que los 
alumnos involucren terminología empleada en 
metrología en el análisis de medicamentos y la usen 
para obtener datos confiables y así mejorar la 
calidad de su trabajo analítico. 
 
4.  METODOLOGÍA 
 

 Identificar  los elementos metrológicos 
provenientes de factores que determinan 
confiabilidad de las mediciones  para la 
determinación del ácido acetil salicílico. 

 Preparar las soluciones valoradas 
empleadas en la valoración y aplicar dichos 
elementos.  

 Comparar estadísticamente los resultados 
obtenidos por los alumnos como parte de 
uno de los elementos. 

 Comparar el desempeño metrológico de los 
alumnos usando la terminología usada en 
metrología. 

 Evaluar resultados dudosos (atípicos) como 
elemento importante  para demostrar 
confiabilidad en las mediciones. 

 Identificar reglas de decisión. 
 
5.  RESULTADOS  
 
ELEMENTOS METROLÓGICOS PROVENIENTES 
DE FACTORES QUE DETERMINAN 
CONFIABILIDAD DE LAS MEDICIONES EN LA 
PRUEBA DE LA VALORACIÓN DEL ÁCIDO 
ACETILSALICÍLICO. 
 
De la norma sobre requisitos generales para la 
competencia de laboratorios de prueba y   
calibración [4], se distinguen 7 factores que 
determinan la confiabilidad de las mediciones. Estos 
factores se enlistan a continuación y se describen 
los elementos de cada factor, así como las 
actividades para asegurar la calidad. 
 
5.1.  Mensurando.  
Promedio del % pureza del AAS informado con 
trazabilidad e incertidumbre. 

De acuerdo con la especificación farmacopeica [3], 
el límite establecido es de 99.5-100.5 % en base 
seca. 
 
5.2. Sistema de medición. 
Principio: reacción de titulación residual ácido-base 
en solución acuosa. 

COOH

COOCH3

+ 2NaOH

OH

COONa

(exceso) + CH3COONa + H2O

 
2NaOH (exceso) + H2SO4 → Na2SO4 + H2O 

 
Validación: estimación de la incertidumbre y 
demostración del desempeño a través de 
intercomparación entre laboratorios.                                  
 
Método: reacción cuantitativa que se produce entre 
el ácido acetilsalicílico y  una solución volumétrica 
(SV) de NaOH 0.5 N.  
La cinética de la reacción es lenta, por lo que la SV 
de NaOH 0.5 N se adiciona en exceso y se lleva a 
ebullición.  
El exceso de NaOH se valora con una SV de H2SO4  
0.5 N. 
 
Modelo matemático: 

Promedio % pureza: 1 2%
2

R RAAS +
=               (1) 

Donde: R1 y R2 son las réplicas. 
 
Cada réplica se calcula de la siguiente manera: 

 
( ) * * *100

%
2000*

b p AASV V N M
AAS

m
−

=                   (2) 

Donde: 
Vb = Volumen del blanco de reactivos expresado en 
mL. 
Vp = Volumen del problema expresado en mL.  
N = Normalidad real de H2SO4. 
MAAS = Masa molar del AAS (180.16 g/mol) 
m  = masa de la muestra expresada en g. 
2000 = Factor (2 * 1000) = (2 porque el AAS tiene 2 
equivalentes y 1000 para convertir de L a mL). 
 
Procedimiento: preparar una solución indicadora 
(SI) de fenolftaleína y las SV de H2SO4 0.5 N  y 
NaOH 0.5 N y valorarlas.   
Pesar 1.5 g de la muestra y colocarla en un matraz 
Erlenmeyer, adicionar 50.0 mL de SV de NaOH    
0.5 N, lavar las paredes con H2O y adicionar perlas 
para controlar la ebullición. Calentar a ebullición la 
mezcla durante 10 min. Agregar SI de fenolftaleína  

Simposio de Metrología 2014 
____________________________________________________

 
 

____________________________________________________
6 - 10 de Octubre, 2014 

_________________________________________

ISBN 978-607-96162-9-8 15 Simposio Metrología, Memorias 
CENAM



y  titular el exceso con SV de H2SO4  0.5 N. Hacer 
una determinación en blanco y efectuar las 
correcciones necesarias.  
 
Cada mL de SV de NaOH 0.5 N equivale a       
45.04 mg de AAS. 

 
5.3.-Instrumentos y equipos.  
Balanza con una resolución de 1 x 10-4 g, bureta de 
50 mL con una resolución de 0.1 mL, pipetas 
volumétricas de 50 mL, calibración, verificación, 
estimación de la incertidumbre.  
 
5.4. Magnitudes de influencia. 
Evaluación y validación de la contribución de la 
temperatura en la estimación de la incertidumbre.  

 
5.5. Factores humanos.  
a) Destreza para valorar; b) ajuste del menisco en 
los recipientes volumétricos utilizados;                     
c) identificación del punto de equivalencia visual 
(rosa a incoloro); d) estudios de precisión 
intermedia; e) estimación de la incertidumbre. 

 
5.6. Muestreo. Muestra analítica homogénea. 
Escoger el método de muestreo adecuado. 
Validación y estimar la contribución a la 
incertidumbre. 
 
5.7. Manejo de los elementos que participan 
en el proceso de medida.  
a) La muestra debe estar en recipientes cerrados y 

protegidos de la luz y la humedad.  
b) Es una reacción residual por tanto, el NaOH se 

adiciona con pipeta volumétrica.  
c) Tiempo de ebullición necesario para que la 

hidrólisis sea total. Atención al riesgo de que la 
muestra se “queme”.   

 
Preparación de la SV NaOH 0.5 N 
 
1.-Preparar NaOH 0.5 N según lo establece la 
Farmacopea de los Estados Unidos Mexicanos, 10ª       
Ed. (FEUM). 
2.-Realizar mínimo 3 réplicas para  determinar el 
título de la solución. 
3.-Calcular la normalidad promedio correspondiente. 
4.-Hacer análisis de los datos obtenidos 
determinando desviación estándar relativa (DER), la 
cual se calcula como [5]: 

                                  100sDER
x

=                          (3) 

Donde: 

s es la desviación estándar, mientras que x es la 
media aritmética. 
 
 
Estandarización de la disolución de hidróxido de 
sodio 0.5 N 
 
1.- Preparar NaOH 0.5 N según lo establece la 
Farmacopea de los Estados Unidos Mexicanos, 10ª 
Ed. (FEUM) [3]. 
2.-Realizar 3 réplicas mínimo para  determinar el 
título de la solución. 
Pesar 2.5 g de biftalato de potasio (KC8H5O4) 
(previamente molido y secado a 120°C durante 2h) 
y pasarlos a un matraz Erlenmeyer, disolver con     
75 mL de agua libre de dióxido de carbono, agregar 
2 gotas de SI de fenolftaleína. Titular con la solución 
de NaOH 0.5 N hasta un vire color rosa claro 
permanente. 
 

Tabla 1. Datos experimentales obtenidos para la 
estandarización de la solución de NaOH 0.5 N. 

 
Modelo matemático: 
 

                     8 5 4

8 5 4

1000 KC H O

KC H O

m
N

VM
=                        (4) 

Donde: 
m KC8H5O4 = masa de la sustancia de referencia (g) 
1000 = Factor de conversión entre mL y L. 
V = Volumen de la disolución de NaOH  empleada, 
expresada en mL. 
M = Masa molar del  C8H5KO4 (204.2 g/mol). 
 
3.-Calcular la normalidad promedio correspondiente.  
(El mejor estimador del mensurando es la media): 

1 0.4996 N

n

i
i

NaOH

N
N

n
== =
∑                  

Promedio de la normalidad de NaOH = 0.4996 N    
Desviación estándar  = 3.2 x10-4 N;  DER = 0.1% 
 
4.-Hacer el análisis de los datos obtenidos 
determinando DER. 
Se establece como regla de decisión, para fines de 
docencia, una DER no mayor a 0.5%. 

     Masa (g) de 
      KC8H5O4 

Volumen de 
NaOH (mL) 

Normalidad 
de NaOH (eq/L) 

2.5001 24.5 0.4997 
2.2537 22.1 0.4992 
2.7456 26.9 0.4998 
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En este caso, el dato experimental (0.1%) es menor 
al establecido en la regla de decisión. 
 
Preparación de la SV H2SO4 0.5 N 
 
1.-Preparar H2SO4 0.5 N según lo establece la 
Farmacopea de los Estados Unidos Mexicanos, 10ª 
Ed. (FEUM) [3]. 
2.-Realizar mínimo 3 réplicas para  determinar el 
título de la solución. 
3.-Calcular la normalidad promedio correspondiente. 
4.-Hacer análisis de los datos obtenidos 
determinando DER. 
 
Estandarización de la disolución de ácido 
sulfúrico 0.5 N 
 
1.-Preparar H2SO4 0.5 N según lo establece la 
FEUM, 10ª Ed [3].  
2.-Realizar 3 réplicas para  determinar el título de la 
solución. 
3.-Estandarizar como se indica a continuación: 
disolver 500 mg de carbonato de sodio anhidro 
(Na2CO3) previamente secado a 270°C durante        
1 h. En 50 mL de agua, añadir 0.1 mL de SI de 
anaranjado de metilo y titular con la solución de 
H2SO4 hasta un vire amarillo rojizo. Hervir la 
solución durante 2 min. Enfriar y si es  necesario 
titular hasta que el color amarillo rojizo no 
desaparezca. 
 
Tabla 2. Datos experimentales obtenidos para la 
estandarización de la disolución de H2SO4 0.5 N.  

 
Modelo matemático: 
 

     2 3

2 3

2000 Na CO

Na CO

m
N

VM
=                        (5) 

Donde: 
m Na2CO3 = masa de la sustancia de referencia (g). 
2000 = Factor (2 * 1000) = (2 porque el Na2CO3  
tiene 2 equivalentes y 1000 para convertir de L a mL) 
V = Volumen de la disolución H2SO4  empleada, 
expresada en mL. 
M Na2CO3 = Masa molar del  Na2CO3 (105.98 g/mol) 
 
3.-Calcular la normalidad promedio correspondiente.  
(El mejor estimador del mensurando es la media): 

2 4

1 0.5072 N

n

i
i

H SO

N
N

n
== =
∑                  

Promedio de la normalidad de  H2SO4 = 0.5072 N.    
Desviación estándar  = 0.0205 N;  DER = 4 %. 
 
5.-Hacer análisis de los datos obtenidos 
determinando DER. 
Se establece como regla de decisión, para fines de 
docencia, una DER no mayor a 0.5%. 
Como DER > 0.5 %, se debe repetir la 
estandarización de la solución de H2SO4  poniendo 
especial atención en los puntos críticos (detección 
del punto final de la valoración, tiempo de 
calentamiento).  
 
Segunda estandarización de la normalidad de la 
solución de H2SO4  0.5 N  

 
Tabla 3. Datos experimentales obtenidos para la 
segunda estandarización de la disolución de H2SO4 
0.5 N.  

El modelo matemático aplicado es la ecuación (5). 
Se calcula la normalidad promedio correspondiente 
a la segunda determinación. Como se indicó 
anteriormente, el mejor estimador del mensurando 
es la media: 

2 4

1 0.5185 N

n

i
i

H SO

N
N

n
== =
∑  

Promedio de la normalidad de  H2SO4 = 0.5185 N.    
Desviación estándar  = 0.00475 N;  DER = 0.9 %. 
 
Se hace el análisis de los datos obtenidos 
determinando DER. 
Se establece como regla de decisión, para fines de 
docencia, una DER no mayor a 0.5%. 
 
 
 
 
 
 
 
 

     Masa (g) de 
       Na2CO3 

Volumen de 
Na2CO3 (mL) 

Normalidad 
de H2SO4 (eq/L) 

0.5000 18.5 0.5100 
0.4605 17.9 0.4855 
0.5452 19.1 0.5262 

     Masa (g) de 
       Na2CO3 

Volumen de 
Na2CO3 (mL) 

Normalidad 
de H2SO4 (eq/L) 

0.5080 18.6 0.5154 
0.4514 16.5 0.5162 
0.5498 19.8 0.5240 
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Tabla 4. Comparación del desempeño analítico de 
los alumnos, en la determinación de la normalidad 
del H2SO4. 

Cálculo la normalidad promedio correspondiente a 6 
datos: 

2 4

1 0.5129 N

n

i
i

H SO

N
N

n
== =
∑  

Se realiza el análisis de los datos obtenidos 
determinando DER. 
 
Promedio de la normalidad de  H2SO4 = 0.5129 N.    
Desviación estándar  = 0.01467 N;  DER = 2.9 %. 
 
Se establece como criterio de decisión, para fines 
de docencia, una DER no mayor a 0.5%. 
Nuevamente como DER > 0.5 %, se determina la 
prueba Q  de Dixon para el rechazo de datos 
dudosos [6]. 
 
Evaluación de resultados dudosos (atípicos): 
Prueba del índice de Dixon.  
 
Para reconocer la existencia de datos aberrantes, la 
prueba de Dixon utiliza relaciones de los espacios 
entre datos de diferentes modos según la cantidad 
de valores en el grupo de datos. En este caso, el 
tamaño de la muestra es 6, y la relación utilizada es 
el espacio entre el valor atípico (0.4855 N) y su 
vecino más próximo (0.5100 N) dividido por el 
espacio entre los valores más grandes y más 
pequeños en el grupo. Por lo tanto, el índice de 
Dixon es: 

exp
0.5100 N 0.4855 N 0.602
0.5262 N 0.4855 N

Q −
= =

−
 

 
Este valor se compara con un valor crítico de una 
tabla, y el valor se declara valor atípico si supera 
ese valor crítico. 
Como el dato de Qexp= 0.602 y no excede a       
Qcrit.= 0.740 por lo tanto, no se rechaza dicho valor 
con una probabilidad del 99%. 

En el caso del análisis del AAS materia prima se 
sugiere un 99% de probabilidad  (es el principio 
activo), por lo que se utilizan los 6 datos. 
 
Propuesta:  
Para solucionar el problema de repetibilidad y 
decidir qué dato de normalidad de H2SO4 se debe 
emplear, ya que con él se realizan los cálculos, se 
propone que con la solución preparada y 
estandarizada de NaOH 0.5 N a su vez se 
estandarice la solución de H2SO4, volumen a 
volumen, que es un método sugerido por  FEUM [3]. 
 
Estandarización de la disolución de H2SO4 0.5 N 
empleando la solución estandarizada de NaOH 
0.4996N 
 
 

Tabla 5. Datos experimentales de la 
estandarización de la solución de H2SO4 0.5 N 

empleando la solución estandarizada de NaOH. 
 
Promedio de la normalidad de  H2SO4 = 0.5098 N.    
Desviación estándar  = 0 N;  DER = 0 %. 
 
Determinación del porcentaje de ácido 
acetilsalicílico en base húmeda. 

Pesar 1.5 g de la muestra  de AAS y colocarla en un 
matraz Erlenmeyer. Adicionar 50.0 mL de la SV de  
NaOH 0.5 N, lavando las paredes con H2O y 
agregando perlas para controlar la ebullición. 
Calentar a ebullición la mezcla durante 10 min. 
Agregar SI de fenolftaleína  y  titular el exceso con 
SV de H2SO4  0.5N. Hacer una determinación en 
blanco y efectuar las correcciones necesarias. Cada 
mL de SV de NaOH 0.5 N equivale a 45.04 mg de 
AAS. 
 
Tabla 6. Datos experimentales de la determinación 
del porcentaje de ácido acetilsalicílico en base 
húmeda. 

 

Número 
Determ. 

     Masa (g) 
       Na2CO3 

Volumen 
Na2CO3(mL) 

Normalidad 
H2SO4 (eq/L) 

1 0.5000 18.5 0.5100 
2 0.4605 17.9 0.4855 
3 0.5452 19.1 0.5262 
4 0.5080 18.6 0.5154 
5 0.4514 16.5 0.5162 
6 0.5498 19.8 0.5240 

Volumen de 
        NaOH (mL) 

Volumen de 
H2SO4 (mL) 

Normalidad 
de H2SO4 (eq/L) 

15.0 14.7 0.5098 
20.0 19.6 0.5098 
25.0 24.5 0.5098 

Masa de 
        AAS (g) 

Volumen de 
H2SO4 0.5100 (mL) 

% AAS (base 
húmeda) 

1.4567 17.4 99.6 
1.5123 16.2 99.6 
1.6432 13.4 99.5 
Blanco: 49.0  
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Promedio del % AAS  = 99.6 % (base húmeda).    
Desviación estándar  = 0.1;  DER = 0.1 %. 
Modelo matemático: 

    ( ) * * *100
%

2000*
b p AASV V N M

AAS
m

−
=              (6) 

Donde: 
Vb = Volumen de H2SO4  0.5098 N empleado en 
blanco de reactivos expresado en mL. 
Vp = Volumen de H2SO4  0.5098 N empleado en la 
muestra expresado en mL.  
N = Normalidad real de H2SO4 = 0.5100 eq/L. 
MAAS = Masa molar del AAS (180.16 g/mol) 
m  = masa de la muestra (g) 1.5 g ± 10%  
2000 = Factor (2 * 1000) = (2 porque el AAS tiene 2 
equivalentes y 1000 para convertir de L a mL). 

6.  CONCLUSIONES 

Los alumnos utilizan reglas de decisión en este caso 
particular 0.5 %, (la determinación permite            
100 ± 0.5 %) y al usar la tabla de controles 
metrológicos como herramienta, reconocen su 
importancia para obtener resultados confiables, 
además de investigar los datos dudosos y mejorar 
su trabajo analítico. 
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Resumen: La Red de Innovación e Investigación en Metrología de la Industria Automotriz (RIIMSA) fue 
creada para atender las crecientes necesidades de metrología en el sector automotriz, principalmente, en la 
región del Bajío. El propósito de la red es fortalecer el vínculo de capacidades tecnológicas y científicas de la 
región para generar sinergias entre los miembros de la red, el sector automotriz, gobierno, sociedad y otras 
redes nacionales e internacionales. La RIIMSA busca consolidar su participación en el desarrollo de 
proyectos con las empresas de la industria automotriz a través de diferentes actividades que realiza con ese 
fin.  
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1. INTRODUCCIÓN 
 
A nivel mundial, la industria mexicana se ha 
posicionado en el octavo lugar de producción de 
vehículos automotores y como cuarto lugar como 
exportador de los mismos [1]. 
 
Alrededor de 18 fabricantes de vehículos pesados y 
ligeros más importantes del mundo tienen plantas 
de ensamble y manufactura en México. Entre ellos 
están: Ford, Chrysler, General Motors, Toyota, 
Volkswagen, Nissan, Honda, Mazda y BMW en la 
producción de vehículos ligeros. En el Mercado de 
vehículos pesados tenemos a: Kenworth, Daimler, 
International, Cummins, Dina, Navistar, Hino, Giant, 
Man, Volvo, Scania, Isuzu y Volkswagen [2]. 
 
De acuerdo a la Secretaría de Economía, con 
respecto a la industria de autopartes, México tiene 
una industria competitiva compuesta de más de 600 
Tiers 1, 2 y 3 [3]. En términos de producción de 
vehículos y autopartes, existe un clúster localizado 
en el centro de México, que comprende los estados 
de Aguascalientes, Guanajuato, San Luis Potosí y 
Querétaro, 43 % de la producción total de vehículos 
se desarrolla en esta importante región automotriz. 
[4]. 
 
En este contexto, la Metrología juega un papel 
fundamental en el proceso productivo de autopartes 
y de vehículos en todas las etapas de los procesos 
de diseño y producción. 
 
Con el fin de que la Metrología sea una de las 
ciencias transversales de apoyo esencial para los 
procesos productivos de la industria automotriz, 
diferentes centros de investigación e instituciones 
de educación superior de la zona centro de México, 
iniciaron la conformación de una Red de Innovación 
e Investigación en Metrología para el Sector 
Automotriz (RIIMSA por sus siglas en español). Es 
de resaltar que el estado de Querétaro cuenta ya 
con una infraestructura metrológica sólida ya que en 
este estado se encuentra estratégicamente ubicado 
el Centro Nacional de Metrología (CENAM) quien 
funge como el laboratorio nacional primario de 
México y en todo momento ha recibido con agrado y 
ha participado activamente en la formación de la 
red. 
 
En este trabajo se presenta el proceso de formación 
de la red, así como el planteamiento de sus 

objetivos, líneas de trabajo y avances logrados 
hasta el momento. 
2.  CREACIÓN DE LA RIIMSA 
 
El sector automotriz se ha posicionado como uno de 
los sectores consolidados y prioritarios para el 
desarrollo económico y social de Querétaro. Por tal 
razón, el gobierno del Estado de Querétaro a través 
del Consejo de Ciencia y Tecnología del Estado de 
Queretaro (CONCYTEQ) señala que las estrategias 
y acciones a realizar en ciencia, tecnología e 
innovación, deberán orientarse hacia los sectores 
identificados.  
 
La RIIMSA está compuesta actualmente de cinco 
instituciones de educación superior (IES), cuatro 
centros de investigación y desarrollo tecnológico de 
los estados de Querétaro, Guanajuato y 
Aguascalientes. La formalización de la red se realizó 
a través de la firma de un convenio de colaboración 
entre todas las instituciones en Octubre de 2013 y 
tuvo como cede al CENAM. Ver tabla 1 el listado de 
instituciones que conforman la red.  
 
La RIIMSA fue creada para atender las crecientes 
necesidades de metrología en el sector automotriz, 
principalmente, en la región del Bajío. Cabe 
destacar que la Universidad Politécnica de Santa 
Rosa Jáuregui, UPSRJ fue la que tomó la iniciativa 
para promover el nacimiento de esta red. El CENAM 
y varias IES y Centros de Investigación se 
agregaron al proyecto. 
 
Las actividades actuales de la RIIMSA están 
enfocadas en identificar las necesidades de la 
industria para el desarrollo de proyectos de alto 
impacto que involucren personal capacitado, 
estudiantes y tecnólogos, tanto en entidades 
públicas y como en privadas. De esta forma, la red 
busca fortalecer lazos de cooperación entre la 
industria, la academia y entidades 
gubernamentales.  
 
 
3. Misión de la RIIMSA 
 
La misión de la red es: “Fortalecer la vinculación de 
las capacidades científicas y tecnológicas de la 
región, a fin de generar sinergias entre los 
integrantes de la red, el sector automotriz, gobierno, 
otras redes nacionales e internacionales y la 
sociedad en general, con impacto en la formación y 
capacitación de capital humano, desarrollo de 
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investigación y proyectos de innovación en el área 
de la metrología”. 
 
 
4. Visión de la RIIMSA  
 
La visión de la red es: “Ser una agrupación de 
instituciones de alto nivel tecnológico, reconocida en 
el ámbito nacional e internacional por su gran 
capacidad de solución integral de necesidades de 
metrología en la industria automotriz y su 
proveeduría” 
 
Tabla 1. Instituciones que integran la Red de 
Investigación e Innovación en Metrología para el 
Sector Automotriz (RIIMSA). 

Institución Clasificación Logo 

CENAM 

Laboratorio 
nacional de 

referencia en 
materia de 
mediciones 

 

CIDESI 
Centro público 

de 
investigación 

 

CIATEQ 
Centro público 

de 
investigación  

CONCYTEQ 

Organismo 
público 

descentralizad
o  

CRODE 

Centro de 
apoyo a la 
educación 
superior 

tecnológica. 
 

UNAQ 

Institución 
pública de 
educación 
superior 

 

UPG 

Institución 
pública de 
educación 
superior 

 

UPQ 

Institución 
pública de 
educación 
superior 

 

UPSRJ 

Institución 
pública de 
educación 
superior  

UTSRJ 

Institución 
pública de 
educación 
superior 

 

 
5. Actividades de la RIIMSA 
 
Las actividades que actualmente desarrolla la red 
son:  

i. Formalización de la red. 
• Definición de funciones y responsabilidades 
• Plan de trabajo 
• Estatutos, reglamentos y convenios  

ii. Diagnóstico de las necesidades y las 
capacidades en metrología dentro del sector 
automotriz 
• Visitas a empresas para detección de 

necesidades y de oportunidades en 
metrología. 

• Organización de un foro para la industria 
automotriz. 

iii. Plan de acción para contribuir en la mejora de la 
competitividad del sector automotriz 
considerando el diagnóstico de realizado.  
• Búsqueda de fondos para la realización de 

proyectos. 
• Desarrollo de proyectos de interés del 

sector automotriz. 
iv. Difusión de la Red 

• Creación de sitio web 
• Organización y participación en foros de 

difusión: congresos, simposios, reuniones 
etc. 

 
6. Diagnóstico y necesidades del sector 
 
Con el fin de entender y atender mejor la demanda 
en metrología del sector automotriz, se realizaron 
entrevistas a Jefes y Gerentes de laboratorios de 
metrología y calidad en diferentes empresas del 
sector automotriz. En estas visitas y entrevistas se 
pudo conocer su forma de trabajar, el desarrollo 
tecnológico y científico, así como sus tendencias 
laborales y económicas a corto y mediano plazo. 
Para estas visitas y entrevistas fue requerida la 
participación de dos miembros de la red en cada 
visita a fin de identificar fortalezas y debilidades en 
temas de mediciones, calidad, manufactura y 
logística.  
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La información que se describe a continuación 
corresponde a un grupo de once empresas de los 
estados de Guanajuato y Querétaro. 
 
Clientes de las empresas visitadas. 
 
En los proyectos de la RIIMSA, el objetivo es 
generar impacto en la cadena de valor. Para ello se 
identificaron a los clientes de cada una de las 
empresas visitadas, así mismo se hizo énfasis en 
subdividir a las empresas por tipo de subsistema 
automotriz. En la Figura 1 se puede apreciar que 
aparecen con mayor frecuencia clientes como  GM, 
Ford y Chrysler. En segundo lugar empresas 
japonesas y alemanas como Nissan y Volkswagen. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Procesos de fabricación 
 
Figura 1. Grafica que muestra los principales 
clientes de las empresas entrevistadas 
 
Fue necesario identificar los procesos de 
manufactura ya que proporcionan información del 
tipo de mediciones, tolerancias y exactitudes que se 
manejan en ellos. Para el caso de las empresas 
visitadas, los procesos de manufactura por 
máquinas-herramientas y los de inyección de 
plásticos son los de mayor frecuencia. Los procesos 
de estampado y ensamble, ocuparon un tercer 
lugar. Ver Figura 2.  
 

 

Figura 2. Procesos con mayor incidencia en las 
empresas 
 
Al identificar  los procesos de manufactura, se 
obtuvo información sobre tipo de mediciones, 
tolerancias y exactitudes que se manejan en ellos. 
 
Certificación 
 
En el estudio también permitió conocer las 
certificaciones con que cuentan las empresas 
visitadas ya que en función de esto se pueden 
identificar los requerimientos metrológicos para el 
caso de servicios de calibración de equipos y 
capacitación de personal. 
 
En la gráfica de la Figura 3 se muestran las normas 
en las que están certificadas este tipo de empresas 
automotrices. Como se observa, la norma ISO/TC 
16949 Quality management systems – Particular 
requirements for the application of ISO 9001:2008 
for automotive production and relevant service part 
organization ocupa un lugar preponderante. Algunas 
empresas tienen certificaciones en ISO 9000 e ISO 
14000. Se observa que solo algunas cuentan con 
certificaciones en la norma ISO/IEC 17025 sobre los 
requisitos de laboratorios de ensayo y calibración. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Figura 3. Certificaciones de las empresas 
 
 
Primer Foro de Metrología para la Industria 
automotriz de la RIIMSA 
 
El 27 de junio de este año, se llevó a cabo el Primer 
Foro de Metrología para la Industria Automotriz, 
teniendo como sede a la Universidad Politécnica de 
Querétaro. El objetivo del foro fue generar un 
intercambio de información: dar a conocer  las 
capacidades metrológicas de la RIIMSA y a su vez 
identificar necesidades de medición y generar 
oportunidades de colaboración entre la industria 
automotriz de la región, la academia y centros de 
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investigación en el campo de la metrología. Las 
principales necesidades detectadas como resultado 
de este primer foro fueron: capacitación, 
investigación, desarrollo e innovación, servicios 
tecnológicos en medición, calibración y ensayos. 
 
 
7. CONCLUSIONES 
 
La creación de la Red de Investigación e Innovación 
en Metrología para el Sector Automotriz es el 
resultado del esfuerzo conjunto de diferentes 
instituciones involucradas en el campo de la 
metrología para brindar apoyo a la industria 
automotriz de la zona centro de México.  
 
Se busca que esta red tenga una proyección a nivel 
nacional y sea reconocida en el ámbito 
internacional. 
 
El proceso de formación de esta red se ha llevado 
de manera paulatina logrando compaginar los 
intereses y misiones particulares de cada una de las 
instituciones participantes, lo cual ha sido uno de los 
grandes retos a vencer. 
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Resumen: La enseñanza y conocimiento de la Guía para la Estimación de la Incertidumbre, GUM [1] es 
importante en la investigación científica, en comparaciones de patrones y ensayos de aptitud y en servicios 
metrológicos. En este trabajo presentamos un ejemplo de ajuste lineal de datos experimentales, los datos 
fueron tomados de un ejercicio de un conocido libro de texto [2]; se obtuvieron los parámetros del ajuste y se 
estimaron sus incertidumbres. La correlación de los parámetros se obtuvo con la matriz de varianza-
covarianza. Con esta información se calculó la propagación de incertidumbre al ajuste de un modelo y de su 
función inversa en dos esquemas: a) sin correlación y b) con correlación en los parámetros. Se hicieron os 
cálculos en forma directa (sin asistencia de software) y los valores obtenidos se compararon con los 
obtenidos con metRology [3],  que es un paquete estadístico para estimación de la incertidumbre que incluye 
herramientas de simulación de Monte Carlo y utiliza R como plataforma de cálculo. 
 
 
1. INTRODUCCIÓN 
 

Para el desarrollo de este trabajo se consideró el 
ejemplo de una calibración de un termómetro cuya 
variable termométrica es una diferencia de potencial 
eléctrico V, caso común en la calibración de 
termopares. La idea es obtener V como función de 
la temperatura. Al usar el termómetro calibrado, el 
usuario obtiene valores de V, con su incertidumbre y 
del resultado de la calibración obtiene el valor de la 
temperatura, es decir usa la función inversa. La 
pregunta en este caso es ¿cómo se estima la 
incertidumbre? 
 
Los datos fueron tomados del libro Data Reduction 
and Error Analysis for the Physical Sciences, escrito 
por Bevington y Robinson [2]. En esta referencia se 
enfatiza la necesidad de calcular la matriz de 
varianza-covarianza (MVC) para calcular 
adecuadamente la propagación de incertidumbres. 
Otros autores como Robert de Levie [4] y Hughes y 
Hase [5] también tratan el tema. 
 
El modelo propuesto es el siguiente: 
 � = �� + ��� + ����	         (1) 
 
Donde V es la diferencia de potencial eléctrico en 
mV, t es la temperatura en °C , ��, ��	�	�� son los 
parámetros por obtener de la tabla 1 donde están 

los datos experimentales de diferencia de potencial 
eléctrico y temperatura. 
 
 

Tabla 1. Datos experimentales [2]. Se 
obtuvieron los valores de V como función 
de la temperatura. 

puntos V/mV t/°C 
1 -0.849 0 
2 -0.738 5 
3 -0.537 10 
4 -0.354 15 
5 -0.196 20 
6 -0.019 25 
7 0.262 30 
8 0.413 35 
9 0.734 40 
10 0.882 45 
11 1.258 50 
12 1.305 55 
13 1.541 60 
14 1.768 65 
15 1.935 70 
16 2.147 75 
17 2.456 80 
18 2.676 85 
19 2.994 90 
20 3.200 95 
21 3.318 100 

Simposio de Metrología 2014 
____________________________________________________

 
 

____________________________________________________
6 - 10 de Octubre, 2014 

_________________________________________

ISBN 978-607-96162-9-8 25 Simposio Metrología, Memorias 
CENAM



 
 
2. ANÁLISIS DEL MODELO MATEMÁTICO 
 
Para obtener los parámetros del modelo propuesto 
regularmente se usa el método de mínimos 
cuadrados en el cual se busca minimizar distancia 
de los puntos experimentales a la curva propuesta. 
La distancia se puede calcular a lo largo de 
cualquiera de los ejes u ortogonal a la línea del 
modelo propuesto.  
 
Generalmente se acepta que si se mide la distancia 
a lo largo de un eje, se supone que la incertidumbre 
en el otro eje es despreciable.  
 
En el caso que se trata en la referencia citada, y se 
desarrolló en este trabajo, se escogió minimizar la 
distancia a lo largo del eje de las ordenadas que, en 
lo práctico se  busca minimizar la Q de la siguiente 
ecuación [2, 6]: 
 � = ∑ (������ −�� − ��� − ����)�           (2) 
 
Los valores de ��, ��	�	��	que minimizan Q se 
obtienen al derivar la ecuación con respecto a cada 
parámetro, de donde se obtienen las 3 ecuaciones 
siguientes, con los índices que corren desde i=1 
hasta n=21 que es el número de mediciones de la 
tabla 1: 
 
 	��� + ��� ���

��� + ��� ��� =�
��� � ���

���  

 �� ∑ ������ + �� ∑ ��� + �� ∑ ������� =���� ∑ ������ ��         (3) 
 	��� ����

��� + ��� ��� + ��� ����
��� =�

��� � ���
��� ��� 

 
En la ec. 4 se presentan en forma matricial las 
ecuaciones que aparecen en la ec. 3. 
 

� � ∑ ������ ∑ �������∑ ������ ∑ ������� ∑ �������∑ ������� ∑ ������� ∑ �������
� ��������=�

∑ ������∑ ������ ��∑ ������ ����     (4) 
 
La primera matriz de 3X3 está representada por 
X´X. La segunda matriz A de 3X1, representa a los 
parámetros de la ecuación (1) y la matriz a la 
derecha de la igualdad está representada por X´Y. 
De lo anterior tenemos la siguiente igualdad:  
X´X A= X´Y, de donde, si la inversa existe [2, 6], 

podemos obtener la matriz A que contiene los 
valores de los parámetros del modelo en la ec. 1: 
 

A= (X´X)-1 (X´Y)         (5)  
 
Tabla 2. Valores de los parámetros; n = 21. 

Parámetros valores Desv. Est. 
a1 -9.181E-01 3.63E-02 
a2 3.765E-02 1.68E-03 
a3 5.49E-05 1.62E-05 
s 6.07E-02 - 

 
La tabla 2 muestra los parámetros obtenidos con  
las ecuaciones 4 y 5. Estos cálculos son muy fáciles 
de hacer en Excel. 
 
La tabla muestra también la desviación estándar de 
cada parámetro y la desviación estándar del ajuste 
s, dada por la ec. 6.  
 �� = ∑ (�������) !"# $

��%          , (6) 

 
donde Vei y Vci son las diferencia de potencial 
eléctrico experimentales y calculadas 
respectivamente con los parámetros de la tabla 2, n 
es el número de puntos experimentales, en este 
caso es 21 y p el número de parámetros; en este 
caso 3; n-p es el número de grados de libertad 
efectivos, en este caso νeff=18.  
 
La matriz de varianza-covarianza se define [6] 
como: 
 

MVC=s2 (X´X)-1         (7) 
 
donde s es la desviación estándar del ajuste dada 
por la ec. 6 y el segundo término es la inversa de la 
matriz dada en la ec. 5. La tabla 3 muestra la MVC 
obtenida con la ec. 7. 
 
Tabla 3. Matriz de varianza – covarianza (MVC). 

 �� �� �� �� 1.31E-03 -5.12E-05 4.17E-07 �� -5.12E-05 2.82E-07 -2.63E-08 �� 4.17E-07 -2.63E-08 2.63E-10 

 
En el ejemplo que se presenta más adelante, se van 
a emplear los coeficientes de correlación, estos 
están definidos por la siguiente ecuación:  
 

 &'�� , �() = *(+!,+,)*(+!)*(+,)      (8) 
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Donde &'�� , �() = &'�( , ��) y además  −1 . &'�� , �() . +1. Si ai y aj son independientes, 
entonces se tiene la igualdad: 
 &'�� , �()=0                  (9) 
 
Con la ec. 8 es posible expresar la MVC en términos 
de los coeficientes de correlación (tabla 4). De la 
tabla vemos las siguientes relaciones: 
 
Tabla 4. MVC en términos de coeficientes de 
correlación. 

 �� �� �� �� 1 -0.841 0.708 �� -0.841 1 -0.965 �� 0.708 -0.965 1 
 
Entonces se tiene: 
 

r(a1,a2) = -0.841; 
r(a1,a3) = 0.708 y 
r(a2,a3) = -0.965. 

 
 
3. CÁLCULOS Y RESULTADOS  
 
3.1 Propagación de incertidumbre  
 
Una vez que se tiene la MVC es posible calcular la 
propagación de incertidumbre de los parámetros ai, 
del ajuste, de acuerdo con la ecuación de la GUM 
[1]: 
 

/��(�) = � 01213�4
5
���

� /�(3�)
+ 2� � 12137 121385

(��9�
5��
��� /(3� , 3() 

 (10) 
 
Al aplicar la ec. 10 al caso que se estudia, se 
obtiene 
 

      
 

   .  
(11) 

 
La ec. 11 es válida sólo si los parámetros a1, a2 y a3 
no están correlacionados.  
 

En este caso se encontró, en las tablas 3 y 4, que 
los parámetros sí están correlacionados y, en 
consecuencia, se necesita sumar a la ec. 11 la 
siguiente relación [1] que toma en cuenta este 
hecho. 
 +2 :�:+# :�:+$ /(��)/(��)&(��, ��) +2 :�:+# :�:+; /(��)/(��)&(��, ��) +2 :�:+$ :�:+; /(��)/(��)&(��, ��)  

(12) 

 
El modelo que se propuso en la ec. 1 es muy 
sencillo para derivar, así que tenemos las siguientes 
ecuaciones:  :�:+# = 1, :�:+$ = �	�	 :�:+; = ��        (13) 

 
sus valores se usan en las ec. 11 y 12. 
 
Con la información anterior se calcula la 
incertidumbre en la diferencia de potencial eléctrico 
V, a cierta temperatura t. Como ejemplo, que se 
escogió t = 80°C.  
 
El valor de V es calculado con la ec.(1) a t=80°C y 
su incertidumbre de acuerdo a las ec. 11 (cuando 
los parámetros se asumen independientes) y 12, en 
donde, además del valor de la ec. 11, se agrega el 
valor de la ec. 12 con los valores de las tablas 2 y 4. 
 
Tabla 5. Se presentan los resultados de la 
propagación de incertidumbre uc(V) en la diferencia 
de potencial eléctrico V para t=80°C. La V calculada 
es en todos los casos, V=2.45 mV. 

 
Resultados 

Param. indep 
uc(V)/mV 

Param. corr 
uc(V)/mV 

Este trabajo  0.17 0.019 
Bevington [3] 0.14 0.020 
metRology [2]  0.17 0.019 
 
 
3.2 Software MetRology  
 
El National Institute for Standards and Technology 
(NIST), que es el instituto nacional de metrología de 
los Estados Unidos de Norteamérica, ofrece un 
software gratuito (MetRology) para el cálculo y 
estimación de la incertidumbre [3] en ajuste de 
curvas como el que se trata en este artículo. Este 
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programa está “embebido” en Excel y tiene 
plataforma de cálculo R (software libre). 
 
El NIST presenta a MetRology como una 
herramienta de cálculo en el proceso de la 
estimación de incertidumbre, el cual sigue el modelo 
de la GUM. Para usar un programa como este con 
confianza se requiere su validación. 
 
Al usar el programa se registra el modelo al cual se 
le ajustarán los parámetros y se le provee de los 
valores de los datos experimentales, que es en si 
repetir el ejercicio presentado arriba y publicado en 
[2].  
 
En la tabla 5 se muestran los valores los valores 
obtenidos con este programa, los cuales coinciden 
con los calculados directamente (“a mano”) en este 
trabajo.  
 
Los valores en la segunda columna de la tabla 5 son 
los que se obtuvieron cuando no se consideró la 
correlación de los parámetros. Puede observarse 
que la incertidumbre estimada está sobreestimada 
en un factor que va desde 6 a 9 veces, que es ¡casi 
un orden de magnitud! 
 
 
3.2 Propagación de incertidumbre en la 
función inversa 
 
Al usar los resultados del ajuste, digamos en un 
certificado de calibración, en ocasiones se requiere 
la función inversa de la ec. 1, donde la temperatura t 
queda expresada como función de la diferencia de 
potencial experimental V. En la ec. 15 se presenta la 
función inversa. 
 

 � = �+$9<+$$��+;(+#��)�+;          (15) 

 
En este caso se desea calcular la temperatura t a 
partir de un valor experimental de diferencia de 
potencial eléctrico V y estimar su incertidumbre u(V) 
que proviene del ajuste del modelo. 
 
Para hacer la propagación de incertidumbres se 
realiza la operación correspondiente a lo indicado 
en las ecuaciones 11, 12, 13 y 14 pero ahora la 
diferencia de potencial eléctrico V es la variable 
independiente y la temperatura t es la dependiente; 
a continuación se calculan las derivadas con 
respecto a los parámetros del modelo en la ec. 15. 
 

En este caso las derivadas son más complicadas, 
pero son fáciles de resolver. Además, es posible 
obtenerlas con el software libre denominado 
“Maxima” [7]. Estas derivadas se listan en el 
apéndice.  
 
En este ejemplo se propuso un valor de diferencia 
de potencial eléctrico, V = 2.45 mV. Se estimaron 
las incertidumbres para los casos en que: a) los 
parámetros no están correlacionados y b) sí están 
correlacionados.  
 
Los parámetros calculados ��, ��	�	�� son los 
mismos que los de la tabla (2), así como la matriz 
de varianza-covarianza. La tabla 6 muestra los 
resultados y se comparan con los obtenidos con 
metRology [3]. En esta ocasión Bevington [2] no 
tomó en cuenta el caso de la función inversa  y, por 
lo tanto, no aparece en esta tabla. 
 
Tabla 6. Se muestra la propagación de 
incertidumbre uc(t) en la temperatura t=80.00 °C y 
diferencia de potencial de V=2.45 mV, de acuerdo al 
modelo de la ec. (15), con dos alternativas de 
incertidumbre: a) u(V)=0 y b) u(V)=0.05 mV. 

 
Resultados 

Parám. indep. 
uc(t)/°C 

Parám. corr. 
uc(t)/°C 

Este trabajo 3.7 0.40 
metRology 3.7 0.40 

 
Nuevamente el valor estimado sin considerar la 
correlación de los parámetros es entre 3 y 9 veces 
mayor que si se considera la correlación. 
 
 
4. CONCLUSIONES 
 
Se revisó un modelo de interpolación sencillo que se 
ajustó a un conjunto de datos experimentales. Se 
calcularon los parámetros del ajuste y se calculó, 
paso a paso, la matriz de varianza – covarianza.  
 
Se aplicó la regla de propagación de incertidumbres, 
según el modelo propuesto en la GUM, y se analizó 
el efecto que tiene la correlación de los parámetros 
en el resultado final de la estimación de la 
incertidumbre.  
 
Se encontró que si no se considera la correlación la 
estimación de la incertidumbre está sobrevalorada 
por un factor que va desde 3 hasta 9. Otros autores 
ya han mostrado este punto [2, 4 y 5].  
 
Se presentó una guía para para validar ese software 
para no correr el riesgo de utilizar la herramienta sin 
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saber exactamente cómo es que se realizan los 
cálculos.  
 
En este trabajo se escriben todas las fórmulas que 
calculan las incertidumbres de tal forma que el lector 
pueda usar metRology y comprobar que obtiene los 
mismos resultados que el programa.  
 
La comparación de los resultados directos con los 
obtenidos vía metRology son totalmente 
congruentes y, en consecuencia, este trabajo se 
puede usar como la validación de ese software.  
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APÉNDICE. Derivadas de la ec. 15 vía Máxima. 
 
El modelo original está dado por: 
 � = �� + ��� + ���� 
 
Si despejamos la t, tenemos: 
 

� = −�� + =��� − 4��(�� − �)2��  

 
Las siguientes derivadas fueron calculadas usando 
wMaxima [7] 

 :?:+# = − �
<�+;���+#+;9+$$    (A1)  

:?:+$ =
@$<A@;BCA@#@;D@$$���+;         (A2) 

 

:?:+; = ����+#
�+;<�+;���+#+;9+$$ −

<�+;���+#+;9+$$�+$�+;$     (A3) 

:?:� = �
<�+;���+#+;9+$$            (A4) 
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CONTROL METROLÓGICO DE LOS PATRONES DE VOLUMEN 
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Internacional de Bienes, Servicios e Ingeniería, S.A. de C.V. (IBSEI) 
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Resumen: En esta ponencia se describen las actividades y los requisitos para el control metrológico de 
los patrones de referencia de un laboratorio acreditado en volumen de conformidad con la NMX-EC-
17025-IMNC 2006. Se presenta un ejemplo de aplicación del modelo de calibración de medidas 
volumétricas por transferencia volumétrica basado en los lineamientos de Euramet y se discute la 
estimación de las varianzas consideradas para obtener el presupuesto de incertidumbres y sus 
contribuciones más importantes. Se describen los límites de control especificados por el laboratorio en 
base al desempeño metrológico de los patrones en el tiempo. 
 
 
INTRODUCCION 
 
El control metrológico de los equipos de 
medición es una de las tareas importantes del 
aseguramiento de las mediciones en cualquier 
organización. 
 
En un laboratorio de calibración acreditado las 
actividades de control metrológico se basan en 
los requisitos especificados en la NMX-EC-
17025 [1] y su Guía de aplicación [2], 
documentos regulatorios que se apoyan 
técnicamente en el OIML D10 [3] y la NMX-CC-
10012 [4]. 
 
En esta ponencia se describen las actividades 
y los requisitos para el control metrológico de 
los patrones volumétricos de referencia y sus 
resultados, con el objetivo de resaltar la 
importancia que tiene la deriva del volumen 
certificado y otros factores de influencia que no 
deben ser omitidos en el presupuesto de 
incertidumbres. 
 
En nuestro laboratorio, acreditado por la 
entidad mexicana de acreditación (ema) para 
calibrar instrumentos de medición volumen, 
masa y flujo, el origen de la trazabilidad de las 
mediciones de volumen son sus patrones de 
masa, trazables al prototipo 21 del kilogramo 
que se conservan en el CENAM. La 
trazabilidad de las mediciones de volumen se 
garantiza internamente, lo que permite 
disminuir los costos del control metrológico y 
facilita, por lo tanto, su realización práctica. 
 
En la sección 1 de esta ponencia se describen 
las evidencias que demuestran que los 
patrones de referencia se mantienen bajo 
control metrológico y en la sección 2 se 

describen las características metrológicas de 
esos patrones de referencia y su relación con 
las especificaciones del servicio de calibración 
acreditado de medidas volumétricas. 
 
En la sección 3 se discute el modelo de 
calibración y los requisitos para el control 
metrológico. También se analizan los 
resultados de la aplicación de esos requisitos 
en los últimos 3 años y se presenta un ejemplo 
de calibración y la estimación del presupuesto 
de incertidumbres. Finamente se presentan 
conclusiones y recomendaciones. 
 
 
1. CONTROL METROLOGICO 
 
El objetivo del control metrológico es demostrar 
que los patrones son adecuados para las 
calibraciones donde participan como referencia. 
 
Un patrón es adecuado para una calibración si 
sus características metrológicas (CM) satisfacen 
las exigencias del servicio (ES) y su desempeño 
metrológico (DM) cumple los requisitos del 
laboratorio (RL). Las CM y las ES se discuten en 
la sección 2, mientras que el DM y los RL se 
discuten en la sección 3. 
 
Las evidencias que posee el laboratorio para 
demostrar que sus patrones se mantienen bajo 
control metrológico son: 
 
 la especificación documentada de un período 

de re calibración de 1 año [5] basado en la 
experiencia de muchos años de aplicación 
descrita en la literatura disponible [6 y 7] su 
experiencia propia y los resultados del 
análisis de la conducta metrológica de cada 
patrón, 
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Repetibilidad Cr 0 
Factores adicionales Ca 0 
Tabla 2. Datos de entrada y consideraciones 
 
A partir de la información de los gráficos de 
control, en la Tabla 2 se ha indicado el valor de 
RL = 0.01 % del volumen nominal, que es el 
límite máximo para la deriva considerado por el 
laboratorio para sus patrones de referencia. 

 
Aplicando las ecuaciones (1) y (2) al ejemplo de 
calibración que se ilustra a través de los valores 
de entrada indicados en la Tabla 2, se han 
estimado los valores de cada una de las 
contribuciones a la incertidumbre de calibración, 
los cuales se indican en el  presupuesto de 
incertidumbres que se muestra en la Tabla 3. 
 

 

Símbolo Fuente de variación 

Incertidumbre 
estándar 

Coeficiente de 
sensibilidad Contribuciones en L y L2 

Peso en 
% 

ሻ ܿݔሺݑ ൌ
߲ ௧ܸ

ݔ߲
 ܿ ൈ ሻ ሾܿݔሺݑ ൈ  ሻሿଶݔሺݑ	

ሺݑ ܸሻ Volumen del patrón 
de referencia 0.0021 L 1.000016 0.0025 6.1 x 10-6 37.99 

 ൯ Temperatura delݐ൫ݑ
liquido en el patrón, 0.093 °C  -0.0032 L°C-1 -0.00030 9.1 x 10-8 0.79 

 ௫ሻ Temperatura delݐሺݑ
liquido en el IBC, 0.093 °C 0.0032 L°C-1 0.00030 9.1 x 10-8 0.79 

 ሻ Coeficiente cubico deߙሺݑ
expansión del 
material del patrón 

1.4 x 10-6 °C-1 -2 L°C -0.0000028 7.8 x 10-12 0.00 

 ሻ Coeficiente cubico deߚሺݑ
expansión del agua 6.1 x 10-6 °C-1 2 L°C 0.000012 1.4 x 10-10 0.00 

 ሻ Coeficiente cubico deߛሺݑ
expansión del 
material del IBC, 

1.4 x 10-6 °C-1 0.0 L°C 0.0 0 0.00 

 ሻ Corrección por laܥሺݑ
lectura del menisco 0.0023 L 1 0.0023 5.3 x 10-6 47.45 

 ሻ Corrección porܥሺݑ
repetibilidad 0.00083 L 1 0.00083 6.9 x 10-7 6.18 

 ሻ Corrección debida aܥሺݑ
otros factores de 
influencia 

0.00087 L 1 0.00087 7.6 x 10-7 6.79 

Varianza de la magnitud de salida (L2) 1.1 x 10-5 100.00 
Incertidumbre estándar combinada de la magnitud de salida (L) 0.0033 

Incertidumbre expandida de la magnitud de salida (L) 0.0067 
Incertidumbre expandida de la magnitud de salida (%) 0.033 
Tabla 3. Presupuesto de incertidumbres 

 
Las contribuciones a la incertidumbre 
asociadas a la temperatura y los coeficientes 
de expansión se estimaron de la forma que se 
describe en los lineamientos de Euramet [9]. 
 
En la Tabla 3 se muestra la incertidumbre 
obtenida 0.033 % ligeramente mayor que el 
valor declarado en la Tabla de CMC (Ver 
Tabla 1). La diferencia se debe a las 
contribuciones por deriva y otros factores 
adicionales. 
 
Las mayores contribuciones en la Tabla 3 
corresponden al volumen de referencia y la 
lectura del menisco en el patrón y el IBC. El 
volumen de referencia aporta el 38 % y la 
contribución por deriva, generalmente 
omitida, aporta el 5 % de la contribución del 
patrón (0.1 % de la incertidumbre total).  
 

Este resultado significa que la contribución 
por deriva es despreciable, sin embargo, es 
conveniente tener las evidencias que 
sustenten esa afirmación. 
En la SP 250-72 del 2006 [12], se recomienda 
considerar una incertidumbre debida a la 
lectura del menisco de 0.25 Res para ambas 
medidas. En nuestra experiencia la altura del 
menisco es del orden de la resolución de la 
escala y la contribución a la incertidumbre se 
debe estimar asumiendo una distribución 
triangular (Ver página 8 de Euramet cg 19 
[13]). La contribución aporta el 48 % de la 
incertidumbre total y fue estimada por: 
 
ሻܥଶሺݑ ൌ  ூሻ (7)ܥଶሺݑ	൯ܥଶ൫ݑ
 
donde: 
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൯ܥଶ൫ݑ ൌ 	
ሺଶ.ହ	ሻమ


     y     ݑଶሺܥூሻ ൌ 	

ሺହ	ሻమ


 

 
Los factores adicionales que se describen en 
los lineamientos de Euramet [9] y sus 
incertidumbres recomendadas se indican en 
la Tabla 4.  
 
Estos factores se consideran linealmente 
independientes, de modo que su contribución 
total se estima como la incertidumbre 
estándar combinada aplicando la Ley de 
propagación de las incertidumbres 
 
Factor adicional Capacidad nominal 

20 L 50 L 100 L 200 L 
Burbujas de aire 
en el liquido 0.20 0.5 1.0 2.0 

Evaporación 0.51 1.3 2.6 5.2 
Variación del 
líquido retenido 0.68 1.7 3.4 6.8 

Tabla 4. Valores de incertidumbre estándar 
recomendados en (mL)* 
 
*Valores recomendados los lineamientos de Euramet [9]. 
 
La repetibilidad fue estimada asumiendo una 
distribución normal con 5 grados de libertad. 
Su aporte es del 6 %. Este resultado es 
consistente con los obtenidos en el ensayo de 
aptitud conducido por el CENAM en 2011, 
donde el laboratorio obtuvo resultados 
satisfactorios. El intervalo máximo de 
variación obtenido fue de 0.6 mL en 20 L [14]. 
 
 
4. CONCLUSIONES 
 
La ponencia describe las actividades y los 
requisitos para el control metrológico de los 
patrones de referencia del laboratorio y sus 
resultados. 
 
Se ha presentado un ejemplo de calibración 
y estimado el presupuesto de incertidumbre 
para resaltar la importancia de las 
contribuciones por deriva del volumen 
certificado y otros factores de influencia que 
no deben ser omitidos en el presupuesto de 
incertidumbres de un laboratorio acreditado. 
 
A diferencia del modelo anterior que omite 
esas contribuciones, el modelo utilizado 
actualmente por el laboratorio para los 
servicios acreditados donde se utilizan sus 
patrones volumétricos de referencia ambas 
contribuciones son tenidas en cuenta. El 

modelo se basa en los lineamientos de 
Euramet, aunque los criterios para estimar 
algunas contribuciones a la incertidumbre son 
diferentes. 
 
Aplicando el modelo descrito al mejor de los 
instrumentos calibrados de manera rutinaria, 
la incertidumbre obtenida es mayor que el 
valor declarado en la Tabla de CMC en un 10 
% debido justamente a la contribución por 
deriva y por los factores adicionales que 
aportan el 7 % de la incertidumbre total. Los 
mayores aportes a la incertidumbre sin 
embargo, siguen siendo el volumen de 
referencia y la lectura del menisco. 
 
Las evidencias del laboratorio para demostrar 
que sus patrones de referencia se encuentran 
bajo control metrológico demuestran que el 
aporte de la deriva es despreciable, sin 
embargo es importante sustentar con 
evidencias esa afirmación en cada caso. 
 
En los gráficos de control de cada patrón 
donde la deriva D es un indicador de su 
desempeño metrológico entre calibraciones 
sucesivas, el laboratorio define límites de 
control (RL = 0.5 U), de manera que D ≤ RL. 
Los resultados del control metrológico 
obtenidos en los últimos 3 años demuestran 
la validez de los límites de control elegidos. 
Los límites se aplican para estimar la 
contribución por deriva de manera uniforme 
en todos los servicios acreditados donde 
participan sus patrones de referencia. 
 
El contenido de la ponencia puede ser 
replicado en cualquier laboratorio acreditado 
que cuente con patrones de referencia. En 
nuestro caso, es recomendable realizar un 
análisis similar para los patrones que se 
utilizan en la calibración de medidores de flujo  
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Resumen: En la normatividad internacional se especifican valores del diámetro interno de ciertos recipientes 
volumétricos (pipetas, buretas, etc.), necesarios para la estimación de incertidumbre de la medición del 
volumen a 20 °C. Sin embargo, comúnmente se requiere la calibración de otros recipientes volumétricos no 
normalizados (tubos para centrífuga, conos Imhoff, etc.) cuya presencia en la industria es abundante y para 
los que no hay datos publicados de sus diámetros internos. Se construyeron nomogramas a partir de las 
mediciones de los diámetros internos de recipientes no normalizados. En ellos se puede leer directamente la 
contribución a la incertidumbre por el ajuste del menisco, dado el punto de calibración.  
 
 
1. INTRODUCCIÓN 
 
En la estimación de la incertidumbre de medición, 
durante la calibración del volumen a 20 °C de 
recipientes volumétricos por el método gravimétrico, 
se deben tomar en cuenta diversas magnitudes de 
entrada, entre las que se encuentra la corrección 
por resolución en el ajuste del menisco del 
instrumento bajo calibración. La evaluación de esta 
contribución es del tipo B y depende del error en el 
ajuste del menisco y del diámetro interno del 
recipiente en la línea de aforo o punto bajo 
calibración [1]. 
 
En la normatividad disponible se reportan valores 
típicos del error en el ajuste del menisco [2, 3], el 
cual dependerá de la habilidad del operador y de las 
ayudas visuales de que disponga (lupas, 
microscopios, etc.) Existen normas internacionales 
para las especificaciones geométricas de diversos 
recipientes volumétricos, por ejemplo, matraces, 
pipetas volumétricas y graduadas, buretas, etc. En 
dicha normatividad, se incluye la especificación del 
diámetro interno de los instrumentos, lo que permite 
calcular la contribución por resolución en el ajuste 
del menisco como se muestra en las Tablas B.2,  de 
[2, 3]. 
 
Por otra parte, en México es común que a un 
laboratorio de calibración se le solicite la calibración 
de otros recipientes volumétricos, no normalizados, 
cuyo uso en el sector industrial nacional está muy 

arraigado. Entre estos instrumentos se encuentran: 
conos Imhoff, tubos para centrífuga (con parte 
superior recta o tipo pera), trampas para agua, 
matraces Erlenmeyer, etc. Desafortunadamente, no 
se encontraron datos  publicados del diámetro 
interno, a distintos puntos de medición, para este 
tipo de recipientes volumétricos, de los cuales la 
mayoría presenta una forma cónica y no cilíndrica. 
 
En este trabajo se realizaron mediciones de los 
diámetros internos de recipientes no normalizados 
utilizando un comparador óptico según un 
procedimiento de medición acreditado. Los 
resultados de las mediciones fueron validados 
(Sección 2.3) por comparación con los resultados 
obtenidos por el mismo operador, mismas 
condiciones y mismo equipo con recipientes 
volumétricos normalizados, en los cuales se puede 
comparar el diámetro medido contra el reportado en 
la literatura correspondiente. 
 
Una vez obtenidos los datos de diámetro interno, se 
calculó la corrección por resolución en el ajuste del 
menisco, para varios recipientes no normalizados y 
distintos valores del error en la posición del 
menisco. Los resultados se muestran en forma de 
nomogramas en los que se puede leer directamente 
el valor de la corrección por resolución en el ajuste 
del menisco, dado el aforo del recipiente y el valor 
del error en el ajuste del menisco, tal como lo 
sugieren [2, 3], para el caso de recipientes 
normalizados. 
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2. MATERIALES Y MÉTODOS 
 
2.1. Medición del diámetro interno de 
recipientes volumétricos 
 
Para la medición de los diámetros internos se utilizó 
un comparador óptico con un tipo de lente de 20X 
con intervalo de medida en el eje X de (0 a 250) mm 
y en el eje Y de (0 a 150) mm, con resolución del 
visualizador de 0.001 mm. La medición se realizó 
según el  procedimiento de un laboratorio acreditado 
bajo la norma NMX-EC-17025-IMNC-2006 [4]. 
Básicamente consiste en colocar el recipiente 
volumétrico de forma vertical, utilizando un 
aditamento para su correcta sujeción. Se utiliza un 
nivel de burbuja para asegurar que está nivelado y 
se ajusta la imagen del recipiente hasta encontrar 
las paredes internas y se toma la lectura del 
diámetro interno (Figura 1). 
 

 
Fig. 1. Medición del diámetro interno de un tubo 

para centrífuga con el comparador óptico. 
 
2.2. Incertidumbre de la medición del diámetro 
interno (uDi) por medio de un comparador óptico 
 
Esta incertidumbre tiene una forma de evaluación 
tipo B y considera las siguientes contribuciones: 
 Incertidumbre por repetibilidad en las 

mediciones con el comparador óptico u(repco) 
 Resolución del comparador óptico u(dco) 
 Informe de calibración del comparador óptico 

u(Pco) 
La combinación de estas contribuciones permitirá 
calcular la incertidumbre de la medición del diámetro 
interno: 
 

     cococoD Pudurepuu
i

 22
)(           (1) 

 

La incertidumbre expandida de medida del diámetro 
interno se calcula con un factor de cobertura de k = 
2. Los valores obtenidos oscilan entre el 0.004 % al 
0.045 % relativo al valor promedio de las 
mediciones. 
 
2.3. Validación del método de medición 
usando recipientes normalizados 
 
Se muestran en seguida los resultados obtenidos al 
aplicar la metodología propuesta en la medición de 
diámetros internos de recipientes normalizados. La 
Tabla 1 contiene los resultados de las mediciones 
realizadas en varios tipos y marcas de recipientes 
volumétricos normalizados. Es evidente la 
concordancia entre los valores de las normas y los 
resultados de las mediciones. 
 
 

Recipiente Norma 
DI 

norma 
/ mm 

DI 
medido 

/ mm 
U (k=2) / 

mm 

Matraz 
volumétrico 

Pyrex 100 ml

ISO 
1042:1998 

[5] 
13 ± 1 13.743 0.003 9 

Matraz 
volumétrico 
Marienfeld 

100 ml 

ISO 
1042:1998 

[5] 
13 ± 1 12.373 0.002 5 

Pipeta 
volumétrica 
Pyrex 10 ml 

ISO 
648:2008 

[6] 
≤ 5 4.783 0.001 9 

Pipeta 
volumétrica 
Assistent 5 

ml 

ISO 
648:2008 

[6] 
≤ 4.5 3.324 0.001 7 

Tabla 1. Diámetros internos de recipientes 
normalizados vs datos de la normatividad 

correspondiente. 
 
DI norma = Diámetro interno especificado en la 
norma. 
DI medido = Diámetro interno medido con el 
comparador óptico 
 
2.4. Estimación de la incertidumbre por ajuste 
del menisco 
 
En la estimación de la incertidumbre de medición, 
durante el cálculo del volumen a 20 °C de 
recipientes volumétricos, está involucrada una 
contribución conocida como corrección por 
resolución en el ajuste del menisco del instrumento 
bajo calibración [1, 2, 3, 7]. Como se ilustra en [1, 2], 
para el caso de recipientes volumétricos 
normalizados, el cálculo de esta variable 
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corresponde al volumen de un cilindro recto y se 
puede expresar mediante la fórmula: 
 

4

2hD
C i

res


       (2) 

Donde: 
Cres = Corrección por resolución en el ajuste del 
menisco del instrumento bajo calibración, cm3; 
Di = Diámetro interno del instrumento en la posición 
del menisco, cm; 
h = error en la posición del ajuste del menisco, cm; 
es la distancia vertical (abajo y arriba de la línea de 
aforo) que cubre el ajuste del menisco, y está 
influenciada por la distancia que mantenga el 
operador entre él y el instrumento, así como por los 
auxiliares visuales que utilice durante la medición. 
 
Es conveniente aclarar que aun cuando los 
recipientes no normalizados tienen formas cónicas y 
no cilíndricas, dados los bajos valores de h que 
pueden alcanzarse en los laboratorios, no existe 
una diferencia significativa al determinar Cres con la 
fórmula de un cono truncado en lugar de la  fórmula 
correspondiente a un cilindro [8]. 
 
Por otra parte, la relación entre el aforo o alcance de 
la medición en los recipientes volumétricos no 
normalizados, y el diámetro interno de los mismos 
dentro de su sección cónica, puede modelarse 
adecuadamente con ecuaciones de la forma 
 

p
i KAD        (3) 

Donde: 
Di = Diámetro interno del instrumento, cm; 
A = aforo o volumen medido, cm3; y 
K, p = Constantes del modelo de regresión potencial 
de la relación entre el volumen medido en la sección 
cónica del recipiente volumétrico y su diámetro 
interno. 
 
Para el uso de la Ecuación (3) se obtuvieron las 
constantes K y p de cada uno de los recipientes no 
normalizados mencionados en la sección 
Resultados. Los coeficientes de determinación (R2) 
obtenidos van desde 0.9794 a 0.9994, lo cual indica 
un buen desempeño de los modelos estadísticos 
para predecir los valores experimentales (medidos). 
 
2.5. Nomogramas 
 
Los nomogramas (del griego nomos: ley) son 
representaciones gráficas de relaciones o leyes 
matemáticas  [9]. Los nomogramas sobreviven a las 

computadoras debido a su versatilidad para mostrar 
la solución de complejas ecuaciones no lineales, así 
como a su atractivo didáctico. Aunque se pueden 
construir muchos tipos de nomogramas, el más 
común es el de escalas paralelas, que consiste 
generalmente en tres escalas lineales o curvadas en 
las que se muestran los valores de dos variables 
independientes y una dependiente. Su uso es 
sencillo: se ubican con un punto los valores de las 
dos variables independientes en las escalas 
respectivas, luego se traza una línea recta que una 
a ambos puntos. La intersección de la recta trazada 
con la tercera escala es el valor de la variable 
dependiente. En este trabajo se construyeron 
nomogramas de escalas paralelas que muestran la 
solución simultánea de las Ecuaciones (2) y (3). 
Para la construcción de los nomogramas se utilizó 
un software de licencia libre especializado llamado 
Pynomo [10]. 
 
2.6. Metodología para realizar un Nomograma 
con Pynomo 
 
Pynomo fue desarrollado en lenguaje Python por 
Leif Roschier bajo licencia GPL3. El software 
permite la creación de nomogramas mediante la 
escritura de un script (en Python) que puede 
elaborarse en cualquier editor de textos, según sea 
la plataforma o sistema operativo sobre la que se 
haya instalado el programa. 
 
La metodología que se utiliza en Pynomo para la 
generación de un nomograma es la siguiente: 

1. Definir el tipo de nomograma que se desea 
construir. Pynomo permite crear diez tipos 
distintos de nomogramas, incluidos los de 
escalas circulares. 

2. Definir la función que se desea resolver con 
el nomograma. En esta etapa deberá 
realizarse la transformación necesaria para 
adecuar la forma de la ecuación a alguna de 
las señaladas en [10]. 

3. Generar el script del nomograma, en el cual 
se definen los parámetros visuales del 
nomograma, como son los títulos y valores 
extremos de las escalas; ubicación de los 
títulos respecto de las escalas; título del 
nomograma; grosor de las marcas de 
graduación, etc. También se definen las 
características geométricas del papel para 
conservar el escalamiento del nomograma.  

4. Finalmente se compila y ejecuta el script 
para generar un archivo con el nomograma 
en formato pdf o eps. 
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Por otra parte, la metodología específica para la 
construcción del nomograma de un recipiente 
volumétrico no normalizado es la siguiente: 
 

a) Utilizando el comparador óptico, medir los 
diámetros internos (Di) del recipiente 
volumétrico a distintos valores de aforo A. 

b) Ajustar a la Ecuación (3) los resultados de 
las mediciones para determinar K y p. 

c) Con los valores medidos de Di, y para los 
valores extremos de h reportados en [1, 2, 
3], encontrar Cres con la Ecuación (2). 

d) Con los vectores de datos de A, h y Cres, 
programar el modelo de solución de las 
Ecuaciones (2) y (3) para la construcción 
del Nomograma correspondiente. 

 
3. RESULTADOS 
 
Las Figuras 2 y 3 muestran a página completa, en 
aras de la utilidad y facilidad de lectura, los 
nomogramas correspondientes a un par de 
recipientes volumétricos no normalizados, en este 
caso una trampa para agua y un tubo para 
centrífuga. Las variables independientes son el 
aforo (A), y el error en la posición del menisco (h), 
mientras que la variable dependiente es la 
corrección por resolución en el ajuste del menisco 
(Cres). 
 
Por ejemplo, suponga que se quiere conocer el 
valor de la corrección por resolución en el ajuste del 
menisco, Cres, del tubo para centrífuga de la Figura 3 
en el aforo a 1 cm3, para un error en el ajuste del 
menisco, h, de 0.01 cm. El procedimiento de uso del 
nomograma es: 

1. Se ubica en la escala de la izquierda el valor 
del aforo, A = 1 cm3; 

2. Se traza una línea recta (línea roja punteada 
de la Figura 3), desde ese punto hasta 
cruzar por el punto correspondiente al valor 
de h = 0.01 cm de la escala central; 

3. Se prolonga la línea hasta el cruce con la 
tercera escala, donde se puede leer el valor 
de Cres = 0.01 cm3, aproximadamente. 

 
 
4. DISCUSIÓN 
 
Una vez que se tienen los nomogramas, ya no se 
necesita resolver las Ecuaciones (2) y (3) para cada 
combinación de aforo y error en la posición del 
ajuste del menisco. Únicamente se usa el 
nomograma correspondiente al instrumento en 

cuestión para leer directamente el valor de Cres que 
corresponde al valor dado de A y h. 
 
Se optó por mostrar únicamente un par de 
nomogramas por cuestiones de espacio y para no 
sacrificar la facilidad y claridad de lectura al insertar 
nomogramas de tamaño pequeño en el documento.  
 
La elección de los recipientes volumétricos no 
normalizados está basada en la información del 
laboratorio acreditado de una de las instituciones de 
adscripción de los autores, que muestra que los 
tubos para centrífuga abarcan casi el 40 % de los 
recipientes volumétricos no normalizados a los que 
se les realiza calibración, mientras que las trampas 
para agua representan un 13 % adicional. 
 
5. CONCLUSIONES 
 
Se detectó una carencia de información disponible 
sobre los diámetros internos de recipientes 
volumétricos no normalizados. Sin esta información, 
los laboratorios no tienen las condiciones para 
estimar correctamente la incertidumbre debida a la 
corrección por resolución en el ajuste del menisco 
durante la calibración de dichos recipientes, cuyo 
uso es considerable en la industria. 
 
Se realizaron mediciones del diámetro interno de 
recipientes no normalizados, utilizando un sistema 
de medición confiable y válido, con valores de 
incertidumbre relativa en la medición menores a 0.5 
%. Con la información experimental se construyeron 
nomogramas para diversos recipientes, que han 
permitido tener datos confiables y disponibles en 
cualquier momento, así como lograr la reducción 
significativa del tiempo de determinación del valor 
de la corrección por ajuste del menisco durante la 
calibración de recipientes volumétricos no 
normalizados. 
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Fig. 2. Ejemplo de nomograma de un recipiente volumétrico no normalizado (trampa para agua Pyrex®). 
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Fig. 3. Otro ejemplo de nomograma de un recipiente no normalizado (tubo para centrífuga ASTM – LK®). 
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Resumen: En el marco del aseguramiento metrológico para el transporte y comercialización de 
hidrocarburos, el presente artículo realiza una propuesta para la estimación de la incertidumbre de medición  
en la obtención de tablas de aforo de tanques horizontales y tanques de carros cisterna. Se plantea un 
método de interpolación óptima por ajuste de mínimos cuadrados lineales, el cual  es validado utilizando 
datos experimentales de estudios previos en tanques horizontales. Se presentan gráficas que caracterizan el 
comportamiento de la incertidumbre de medición respecto al nivel del líquido. El método propuesto se 
constituye en una alternativa de bajo costo computacional para obtener tablas de aforo y sus incertidumbres 
de medición asociadas.  
 
1. INTRODUCCIÓN 
 
La obtención de tablas de aforo para tanques de 
carros cisterna, es una actividad de importancia en 
el campo de la metrología legal. La recomendación 
internacional OIML R 80-1 de 2009 establece como 
requisito metrológico el almacenamiento de una 
tabla de aforo del tanque de cada carro cisterna, 
con el objetivo de facilitar la conversión de los 
resultados de la medición de nivel en capacidad, de 
tal forma que se relacionen en una tabla pares de 
datos nivel-capacidad para cada compartimiento [1].  
 
Así mismo, se define que el número de datos y la 
distancia entre estos se debe seleccionar de 
acuerdo a la geometría del tanque y que los datos 
intermedios podrán ser obtenidos por métodos de 
interpolación validos (no se permite la extrapolación 
de datos). Adicionalmente se establece que se 
deberán utilizar métodos volumétricos, geométricos 
y gravimétricos [1].  
 
Desde una perspectiva metrológica, la obtención de 
tablas de aforo se constituye en una actividad de 
calibración, ya que establece una relación entre los 
valores de volumen y sus incertidumbres de medida 
asociadas obtenidas a partir de los patrones de 
medida, y las correspondientes indicaciones de 
altura o nivel de líquido. Esa relación se utiliza 
posteriormente para obtener un resultado de medida 
de volumen a partir de una indicación de altura del 
líquido [5].  
 
 
 

 
A pesar de esto, los enfoques encontrados en la 
literatura para la obtención de tablas de aforo no 
incluyen una propuesta sistemática de estimación 
de incertidumbre. Sin una adecuada estimación de 
incertidumbre de la medición la actividad de 
calibración resulta en un proceso incompleto.  
 
El presente artículo aborda esta problemática y 
realiza una propuesta para la estimación de 
incertidumbre en la medición en tablas de aforo 
asociadas a  carros cisterna, basado en un método 
simplificado de interpolación óptima por ajuste de 
mínimos cuadrados lineales. 
 
En la sección 2, se presenta el método propuesto 
para estimación de incertidumbre, incluyendo el 
planteamiento del modelo de medición, una breve 
explicación del método en enfoque matricial. En la 
sección 3, se presentan los resultados obtenidos a 
nivel de simulación,  en la sección 4 se presenta el 
análisis de resultados y en la sección 5, las 
conclusiones  y las perspectivas de trabajo futuro. 
 
 
2. ESTIMACIÓN DE INCERTIDUMBRE DE AFORO 
POR INTERPOLACIÓN MATEMÁTICA POR 
MÉTODO DE MÍNIMOS CUADRADOS.  
 
2.1 Modelo de medición 
 
Dado que la forma de los tanques de carros cisterna 
generalmente corresponde a geometrías cilíndricas, 
la problemática de obtención de tablas de aforo para 
carrotanques, puede establecerse como un caso 
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particular de obtención de tablas de aforo de 
tanques cilíndricos horizontales.  En trabajos 
anteriores [2-4], dicha problemática ha sido abordada  
con resultados experimentales y computacionales. 
Analizando los resultados presentados en [3] es 
posible inferir que la relación volumen/altura en este 
tipo de configuraciones, puede modelarse de 
manera adecuada por funciones continuas de tipo 
polinomial, definidas como: 
 

௦ܸ 	≅ ሺ݄ሻ ൌ ܽ  ܽଵ݄  ܽଶ݄
ଶ  ⋯ ݄ܽ

   
 
Donde: 
 
௦ܸ: es el volumen estimado correspondiente a la 

altura ݄.  
 
Por otra parte, el modelo de medición para la 
obtención del volumen suministrado, a partir de 
descargas de un recipiente volumétrico  metálico 
patrón (RVM) se establece como: 
 	

௦ܸ ൌ 	 ܸ



ୀଵ

 

 
Donde ܸ corresponde al volumen indicado en el 
RVM. 
  
El ajuste de los parámetros de la función polinomial 
puede obtenerse mediante el método de mínimos 
cuadrados que a continuación se expone. 
 
2.2  Método de mínimos cuadrados  
 
De acuerdo al método matricial presentado en [6],  
los parámetros ܽ  pueden ser estimados usando  el 
método de mínimos cuadrados, mediante el 
siguiente sistema de ecuaciones: 
 

ሼ࢟ሽ ൌ ሼࢇሽࢀሾࢄሿ 
 
 
Dónde: T implica matriz transpuesta, N es el número 
de parejas de datos y  
 

ሼܽሽ ൌ ሾܽ, ܽଵ, … , ܽሿ், 
 
Y, 

[X] =   

ۏ
ێ
ێ
ێ
ۍ

ܰ ݔ∑
ݔ∑ ଶݔ∑

ଶݔ∑ …
ଷݔ∑ ⋯

ݔ∑

ାଵݔ∑

ଶݔ∑ ଷݔ∑
⋯

ݔ∑
⋯

ାଵݔ∑

ସݔ∑ ⋯
⋯

ାଶݔ∑
⋯
⋯

ାଶݔ∑

⋯
ےାݔ∑

ۑ
ۑ
ۑ
ې

 

 

Para estimar los coeficientes ܽ  se realiza el 
cómputo de: 
 

ሼࢇሽ ൌ ሼ࢟ሽࢀሾࢄሿି 
 
Donde ሾࢄሿି		es una matriz simétrica cuadrada, 
denominada  la matriz de varianza - covarianza. 
 
2.3 Estimación de incertidumbre de la medición  
 
De acuerdo a lo expuesto en [6] si el informe del 
resultado de la calibración se obtiene de  funciones 
de medición, se deberá considerar una fuente 
adicional de incertidumbre debido a la estimación de 
la interpolación y por otra parte  debe considerarse 
la incertidumbre de la curva de ajuste, ya sea para 
cada punto en particular o como un solo valor 
representativo para todo el intervalo. 
 
Para el caso de tablas de aforo, la incertidumbre de 
la indicación (volumen estimado) obtenida de la 
curva de ajuste se obtiene aplicando la siguiente 
ecuación [6]: 

 

	௦௦௧ݑ ൌ 	ටݑ௧௨௧
ଶ  ௨௦௧	ௗ	௨௩ݑ

ଶ  

 
A. Incertidumbre de la curva de ajuste  

La incertidumbre de la curva de ajuste se determina 
evaluando la desviación estándar de los errores 
residuales para todo el intervalo [6], como se 
presenta a continuación: 
 

ܵ ൌ ඨ
∑ ሺ ௦ܸ െ ሺ݄ሻሻଶே
ୀଵ

ܰ െ݉ െ 1
 

 
Donde: 
 
ܵ Es la desviación estándar de los residuales, para 
N puntos con un polinomio de grado m. 
N = Número de parejas u observaciones; 
m = Grado del polinomio para la ecuación de 
calibración; 
௦ܸ = Indicaciones del volumen suministrado 

obtenidas del proceso de calibración; 
 ሺ݄ሻ = Valores de volumen estimados a partir de la
curva de ajuste obtenida para la altura ݄. 
 
Finalmente, se obtiene el valor de incertidumbre de 
los puntos interpolados calculando la desviación 
estándar  punto por punto de los valores estimados.  
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Esto es: 
 

ሺ݄ሻݑ ൌ  ሿሼ݄ሽ்ሿଵ/ଶܥሾሼ݄ሽሾݏ
 

 
Donde el vector ሼ݄ሽ se define como: 
 

ሼ݄ሽ ൌ ሼ1, ݄, ݄ଶ, … , ݄ሽ 
 
El valor obtenido deሾሼ݄ሽሾܥሿሼ݄ሽ்ሿଵ/ଶ es una cantidad 
escalar, que al multiplicarse por la desviación 
estándar de los errores residuales ݏ, queda en 
unidades de la variable dependiente ܸ.  
 

B. Estimación de la incertidumbre 
instrumental  

Para obtener la incertidumbre instrumental, en el 
proceso de elaboración de tablas de aforo, se 
adoptará el método volumétrico, consistente en 
múltiples descargas desde un recipiente volumétrico 
patrón (RVP) 
 
Como componentes de incertidumbre del RVP  se 
considerarán: 
 
Incertidumbre por trazabilidad del RVP, donde 
ோ௧௭ݑ ൌ

ೣ
ଶ

, asumiendo una distribución de 
probabilidad normal de esta contribución. 
 
Incertidumbre por resolución en la lectura, donde 
ோ௦ݑ ൌ

௦௨ó

√ଵଶ
, asumiendo distribución de 

probabilidad rectangular. 
 
Aunque son factores que en próximos trabajos 
deben abordarse con mayor rigurosidad,  por 
motivos de simplicidad de este primer enfoque, las 
componentes por corrección por temperatura y 
viscosidad se asumen no significativas (aunque son 
factores que en próximos trabajos deben abordarse 
con mayor rigurosidad,  por motivos de simplicidad 
de este primer enfoque, las componentes por 
corrección por temperatura y viscosidad se asumen 
no significativas). Por otra parte, se consideraran 
contribuciones instrumentales de la regla de 
medición de altura del líquido, a saber: 
 
Incertidumbre por trazabilidad de la regla: donde 
ோ௧௭ݑ ൌ

ೣ
ଶ

, asumiendo una distribución de 
probabilidad normal de esta contribución. 
  

Incertidumbre por resolución en la lectura de altura, 
donde ݑோ௦ ൌ

௦௨ó

√ଵଶ
 asumiendo distribución de 

probabilidad rectangular. 
 
Los coeficientes de sensibilidad [7] de las 
componentes de incertidumbre volumétricas y de la 
medición de altura se obtienen a partir del modelo 
de medición presentado en la sección  2.1, 
obteniendo: 
 
Para las componentes del RVP: 
 

ݏܸߜ
ܸ݅ߜ

ൌ ܰ 
 
Para las componentes de la regla de medición de 
altura: 

ݏܸߜ
݄ߜ

ൌ ܽଵ  ܽଶ݄  ⋯݉	݄ܽ
ିଵ 

 
 Finalmente la incertidumbre instrumental es 
calculada como: 
 
 ݈ܽݐ݊݁݉ݑݎݐݏ݊݅ݑ
 

ൌ	

ۣ
ളള
ളള
ളള
ളള
ለ
൬
ݏܸߜ
ܸ݅ߜ

ோெ௦൰ݑ
ଶ

 ൬
ݏܸߜ
ܸ݅ߜ

൰	ோெ௧௭ݑ
ଶ

 ൬
ݏܸߜ
݄ߜ

ோ௧௭൰ݑ
ଶ

 ൬
ݏܸߜ
݄ߜ

ோ௦൰ݑ
ଶ  

 
 
3. RESULTADOS 
 
El método propuesto fue validado con un conjunto 
de treinta datos de una tabla de aforo asociada a un 
tanque cilíndrico horizontal presentado en [3]. Para la 
interpolación se seleccionó el parámetro m=5.  
 
En la estimación de la incertidumbre instrumental se 
tomaron los siguientes datos de un recipiente 
volumétrico metálico de capacidad nominal de 1000 
L: URVMexp= 202 mL y división de escala de 200 mL.  
 
Para la regla se consideró una incertidumbre por 
trazabilidad de URtraz= 0,1 cm y una resolución de 
0,1 cm.   
 
3.1. Resultados del método de interpolación  
 
Se tomaron 8 pares de datos  (mostrados en la  
tabla 1), espaciados de manera equidistante en 
altura: 
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Puntos  Volumen (L)  xi(cm) 

1  630,242  10,000 

2  6725,86  50,000 

3  18488,1  100,000 

4  32264,6  150,000 

5  46027,5  200,000 

6  57745,1  250,000 

7  63764  290,000 

8  64331,2  300,000 

Tabla 1. Pares de datos 
 
Con los datos presentados en la tabla anterior se 
obtuvieron los siguientes coeficientes, a partir del 
ajuste de mínimos cuadrados: 
 
 

Coeficiente Valor 
a0  ‐1,814E‐06 

a1  4,528E‐02 

a2  2,230E‐03 

a3  ‐1,084E‐05 

a4  2,932E‐08 

a5  ‐3,902E‐11 

Tabla 2. Parámetros de ajuste obtenidos 

Con dichos parámetros se obtuvo la tabla 3 de 
aforo, con sus respectivas incertidumbres 
expandidas asociadas a cada punto. 
 
Mediante una comparación gráfica, se solaparon los 
30 pares de datos experimentales y la tabla 
interpolada con los ocho pares de datos 
seleccionados, obteniendo: 
 

 
Fig. 1. Curva de ajuste obtenida 

Como se observa en la figura 1, la interpolación 
presenta un resultado gráfico adecuado.  
 

 
Tabla 3. Tabla de aforo obtenida 

 
 3.2. Resultados del método de estimación de 
incertidumbre 
 
La estimación de incertidumbre por el método 
propuesto generó los datos presentados en la Tabla 
II. Para realizar un análisis más detallado se graficó 
la incertidumbre relativa obtenida respecto al 
porcentaje de volumen y a la capacidad máxima del 
tanque estudiado, encontrando los resultados 
presentados en la Ilustración 2. En esta se puede 
observar un decremento exponencial del valor de 
incertidumbre relativa  a medida que crece el punto 
de medición.  
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Cuadro de intervalos  de confianza @ k =  t95,45% (N‐m‐1)

Valor  Valor  Valor  Incertidumbre 

Independiente Experimental  estimado k Expandida

[cm]  [m
3
]  [m

3
]  [m

3
]

10 0,63 0,67 4,53 0,32

20 1,73 1,72 4,53 0,36

30 3,15 3,10 4,53 0,35

40 4,83 4,76 4,53 0,33

50 6,73 6,66 4,53 0,31

60 8,81 8,75 4,53 0,30

70 11,04 11,02 4,53 0,31

80 13,42 13,42 4,53 0,32

90 15,90 15,93 4,53 0,33

100 18,49 18,53 4,53 0,34

110 21,15 21,20 4,53 0,33

120 23,88 23,93 4,53 0,32

130 26,65 26,69 4,53 0,31

140 29,45 29,47 4,53 0,30

150 32,26 32,27 4,53 0,30

160 35,08 35,07 4,53 0,31

170 37,88 37,85 4,53 0,32

180 40,65 40,61 4,53 0,33

190 43,37 43,32 4,53 0,34

200 46,03 45,98 4,53 0,33

210 48,61 48,58 4,53 0,32

220 51,09 51,08 4,53 0,32

230 53,45 53,46 4,53 0,32

240 55,68 55,71 4,53 0,33

250 57,75 57,79 4,53 0,36

260 59,63 59,67 4,53 0,38

270 61,29 61,32 4,53 0,38

280 62,69 62,68 4,53 0,34

290 63,76 63,71 4,53 0,27

300 64,33 64,36 4,53 0,35
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Fig 3. Incertidumbre relativa. 

Para analizar los puntos críticos de la estimación de 
incertidumbre, se seleccionaron las áreas con 
comportamiento notoriamente no lineal (de 0% al 
10% de la capacidad máxima y del 80% al 100% de 
la capacidad máxima), para realizar un análisis de 
las diferentes regiones de incertidumbre. 
En contraste con los datos experimentales, 
obteniendo las figuras 3 y 4.  
 

 
Fig. 3. Regiones de incertidumbre sobre la curva de 

ajuste. (80% al 100% de la capacidad máxima) 

 
Fig. 4. Regiones de incertidumbre sobre la curva de 

ajuste. (0% al 10% de la capacidad máxima) 

Como se observa en las figuras 3 y 4, tanto los 
datos estimados como los experimentales del 
volumen reportado en la tabla de aforo, permanecen 
dentro del canal de incertidumbre establecido por el 
método propuesto. 
 
 
4. DISCUSIÓN 
 
Este método presenta la ventaja de mostrar un 
comportamiento representativo sin emplear un gran 
número de mediciones, lo que industrialmente se ve 
reflejado en una optimización del proceso de 
medición y una carga computacional moderada. 
 
La relación de incertidumbres de medición y niveles 
del líquido dentro de la tabla de aforo, permite 
evidenciar los sectores en donde no es 
recomendable el uso de dicha tabla de acuerdo a la 
incertidumbre relativa obtenida. 
 
De acuerdo al  comportamiento de la incertidumbre, 
a menores alturas (volúmenes bajos), la 
incertidumbre relativa crece exponencialmente. A 
alturas superiores al 25% de la capacidad nominal 
del tanque, la incertidumbre relativa se establece 
dentro de un canal de ± 1,81%.  Esto determina un 
punto de referencia respecto al intervalo de alturas 
más adecuado para la medición del volumen en 
este tipo de tanques. Sin embargo,  los errores 
máximos permitidos que determina la  OIML 80-1 
para tanques estáticos es de 0.5% y para móviles 
es de 0.3%, lo cual indica que el método debe ser 
refinado para lograr a nivel de incertidumbre más 
adecuada para la normativa vigente  
 
Para el ejercicio propuesto, el aporte por  
incertidumbre estándar de ajuste de curva en la 
altura máxima fue de 0,012%, constituyéndose en la 
contribución de más peso en la incertidumbre 
combinada. Adicionalmente los grados de libertad 
del ajuste de la curva se definieron como N-m-1=2, 
que llevan a un factor de cobertura con una 
confianza del 95,45%, de 4,53. Como alternativas 
de reducción de incertidumbre se plantea el ajuste 
con un polinomio de menor grado (e.g grado 3) y un 
aumento del número de datos de interpolación a 10, 
que conllevaría a un factor de cobertura de 2,52 con 
6 grados de libertad, y una disminución del 56% de 
la incertidumbre respecto al caso base. 
 
Para próximos trabajos se propone el desarrollo de 
los dos casos con miras a la posible adecuación del 
método a los requerimientos normativos 
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Los resultados evidenciados incentivan a emplear el 
método con datos experimentales a las condiciones 
de trabajo industriales locales, con el fin de 
demostrar que la mayor contribución a la 
incertidumbre es la proporcionada por la curva de 
ajuste en la construcción de la tabla de aforo.  
Además estos resultados experimentales permitirían 
evidenciar que este método  se ajusta a la 
diversidad de geometrías de construcción de este 
tipo de tanques. 
 
 
5. CONCLUSIONES 
 
Se han expuesto los resultados para la construcción 
de una tabla de aforo a partir de mediciones 
experimentales reales presentadas en el  estudio 
[3]. Estos resultados demuestran que el método es 
funcional. 
 
De los resultados obtenidos es posible concluir, que 
el  método propuesto presenta ventajas frente a 
métodos de interpolación lineal punto a punto ya 
que obtiene márgenes de error residual  que 
conllevan a minimizar la incertidumbre por ajuste de 
la curva en cada punto. Esta minimización de error 
residual no se logra de manera sistemática en la 
interpolación punto a punto, ya que dicho enfoque 
no está incluido en la metodología. El enfoque de 
mínimos cuadrados garantiza esta optimalidad,  
como puede verificarse en la demostración 
presentada en  [8].  
 
La selección sistemática de 8 pares de datos 
espaciados de manera equidistante en altura arrojó 
resultados adecuados en el ajuste de la curva. Sin 
embargo, una propuesta metodológica que optimice 
esta selección se constituye en una línea 
interesante de trabajo futuro. 
 
El método aquí presentado deberá refinarse 
mediante simulaciones o datos experimentales que 
permitan evidenciar los detalles en cuanto al  
comportamiento del aforo, y las posibles 
contribuciones a la incertidumbre de relevancia que 
hayan sido subestimadas. 
 
La propuesta presentada se constituye en una 
herramienta útil para garantizar el aseguramiento 
metrológico en procesos de medición industriales de 
grandes volúmenes de líquidos, como en el caso de 
las realizadas en el transporte y comercialización de  
hidrocarburos. 
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Resumen: Aunque la importancia de la metrología para la industria, la sociedad y el ambiente está 
orbitalmente bien establecida, se mantiene la percepción, en ciertos países y sectores, de que las inversiones 
en este campo son un gasto no amortizable y de alta cuantía, debido a la errónea idea de que el desarrollo 
en metrología se limita a la adquisición de equipos e instrumentos de medición. En el siguiente trabajo se 
presenta la experiencia de la Corporación CDT de GAS de Colombia, que en diciembre próximo cumple 
quince años apropiando conocimiento y haciendo diseminación de la cultura metrológica, en especial a través 
de la generación y aplicación de desarrollos tecnológicos e innovaciones en medición de fluidos. 
 
 
 
 
1. INTRODUCCIÓN 
 
Colombia es uno de los países latinoamericanos 
con mayor experiencia en la explotación y 
desarrollo comercial del gas natural. Las 
aplicaciones de este energético han adquirido 
cobertura nacional, gracias al impulso 
gubernamental por medio del “Plan de 
Masificación del Gas Natural”, que empezó a 
gestarse desde principios de la década de los 
noventa, cuando comenzaron a promulgarse las 
políticas públicas y los instrumentos regulatorios 
que después permitirían su puesta en marcha [1]. 
Gracias a este Plan, hoy en día el gas natural es 
uno de los sectores más destacados en Colombia 
por su dinamismo y su positivo impacto social, 
económico y ambiental. Se estima que Colombia 
cuenta con reservas probadas de gas para por lo 
menos los próximos 15 años [2], con una 
producción de 34 millones de m3/día, que 
beneficia aproximadamente a 7,1 millones de 
usuarios, de los cuales 5,6 millones son 
conexiones residenciales en 850 poblaciones [3]. 
  
Paralelamente al impulso en la utilización del gas 
natural, se organizó el Sistema Nacional de 
Normalización, Certificación y Metrología 
(SNNCM), creado mediante el Decreto 2269 de 
1993 [4], convertido en el Sistema Nacional de 
Calidad desde 2006 [5]. A pesar de los avances 
logrados tras la creación del SNNCM, muchos 
sectores industriales tuvieron grandes dificultades 

para apropiar e interiorizar las ventajas de la 
metrología, siendo ésta un requisito necesario 
para garantizar la calidad de sus procesos, 
productos y servicios, y así brindar confiabilidad a 
sus transacciones comerciales. Tras el notable 
incremento del número de Certificaciones de 
Sistemas de Gestión de la Calidad, bajo la norma 
ISO 9001, pasando de menos de 10 en el año 
1993, a casi 10000 en el año 2012 [6], la 
metrología no ha seguido un desarrollo 
proporcional en Colombia, y apenas en 2011 se 
creó el Instituto Nacional de Metrología -INM, con 
el objetivo de formalizar la institucionalidad de la 
metrología, y fomentar su desarrollo [7]. Estas 
funciones venían siendo realizadas parcialmente 
por otras entidades, como por ejemplo la 
Superintendencia de Industria y Comercio -SIC.  
 
Este artículo describe cómo la Corporación Centro 
de Desarrollo Tecnológico del Gas (CDT de GAS) 
apareció en este contexto, y mediante un trabajo 
continuado, durante cerca de 15 años, ha logrado 
consolidarse no solo como un caso de éxito de las 
políticas de creación y fomento de Centros de 
Desarrollo Tecnológico en Colombia, sino además 
como el referente nacional de trazabilidad para las 
mediciones de caudal de gases, y como uno de 
los principales socios en soluciones de 
Investigación, Desarrollo Tecnológico e Innovación 
(I+D+i) para el sector Gas Natural en Colombia.  
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2. ETAPAS DE DESARROLLO  
   
 
2.1 Antecedentes 
 
La Corporación CDT de GAS es una entidad 
privada sin ánimo de lucro, de carácter científico y 
tecnológico, que hace parte del Sistema Nacional 
de Ciencia Tecnología e Innovación (SNCTI) de 
Colombia. Fue creada por iniciativa conjunta, del 
Laboratorio de Gas del Instituto Colombiano del 
Petróleo (ICP) de Ecopetrol (la empresa estatal 
petrolera), junto a la Universidad Industrial de 
Santander (UIS). Actualmente, la Corporación 
CDT de GAS se encuentra ubicada en las 
instalaciones del Parque Tecnológico Guatiguará, 
en el municipio de Piedecuesta (Santander). 
 
En el año 2002, la Corporación CDT de GAS 
identificó, a partir del “Estudio de Prospectiva 
Tecnológica del Sector Gas 2003-2015” [8] 
(ejecutado con el apoyo del IPT de Brasil), una 
oportunidad para impulsar el desarrollo del sector 
gas por medio de la aplicación de la metrología. A 
pesar del notable impulso que el sector gas había 
recibido en la década anterior, el país aún carecía 
de medios para proveer trazabilidad a las 
mediciones de volumen y caudal de gas. Con esta 
visión, el CDT de GAS ha trabajado en Colombia 
por la apropiación y difusión del conocimiento en 
este tema, y el desarrollo de tecnología propia y 
su transferencia, para consolidar la infraestructura 
que le permite actualmente brindar trazabilidad a 
las mediciones de gas en el país.  
 
 
2.2 Modelo de desarrollo y etapas 
 
La evolución del CDT de GAS ha seguido un 
modelo de desarrollo que, si bien surgió de forma 
natural, se ha basado en tres componentes 
principales: 1) la alineación con las necesidades 
sectoriales y nacionales, 2) la apuesta por el 
desarrollo de tecnología propia y 3) la formación 
permanente de su talento humano. Un cuarto 
componente - transversal a los demás - ha sido el 
respaldo de los aliados estratégicos nacionales e 
internacionales a lo largo de su historia. Todo esto 
en conjunto ha marcado la evolución de la 
Corporación CDT de GAS, que se puede resumir 
en las siguientes etapas, cada una caracterizada 
por una idea central de desarrollo: 
 

Generación de talento humano en metrología. 
A partir del Estudio Prospectivo del año 2002, se 
identificó la necesidad de integrar los conceptos 
metrológicos a la industria de gas colombiana, lo 
cual llevó a consolidar una masa de personal 
calificado para dar soporte técnico al creciente 
sector del gas, mediante la evaluación de la 
conformidad de equipos y accesorios utilizados en 
el Plan de Masificación del Gas Natural. Se 
destacó la implementación de ensayos para la 
evaluación de calidad de componentes utilizados 
en las instalaciones de gas domiciliarias, como 
válvulas, reguladores y accesorios, así como la 
ejecución de pruebas hidrostáticas para cilindros 
de gas natural vehicular (GNV), y pruebas de 
desempeño de gasodomésticos, apoyando 
simultáneamente el desarrollo de Normas 
Técnicas Colombianas relacionadas con estas 
pruebas. Hoy en día, el Laboratorio de Ensayos 
del CDT de GAS continúa evaluando la 
conformidad de estos accesorios y de cilindros 
(contenedores de gases), como requisito para la 
certificación de calidad de los componentes y 
accesorios que son comercializados en el país.  

 
El reconocimiento a nivel institucional de la 
necesidad e importancia de medir con un nivel de 
incertidumbre adecuado, y acorde con el fin 
previsto motivó también el inicio de un proceso 
continuo de formación en metrología de 
trabajadores y estudiantes universitarios al interior 
del CDT, conformándose una masa crítica de 
profesionales en el tema, así como los primeros 
desarrollos en la línea de flujo de gases para 
proveer trazabilidad, mediante la automatización y 
mejora del patrón primario tipo campana 
gasométrica, que en sus comienzos fue operado 
como patrón secundario, trazable al Instituto de 
Pesquisas Tecnológicas (IPT) de Brasil, y al 
Physikalisch-Technische Bundesanstalt (PTB) de 
Alemania.  

 
 

Nacimiento del desarrollo de infraestructura y 
capacidades de medición. La identificación de 
una marcada carencia de cadenas de trazabilidad 
de las mediciones volumétricas con que trabaja la 
industria del gas, y el decisivo enfoque de la 
Corporación por el desarrollo propio de 
infraestructura (en parte por limitaciones 
económicas, y en parte por el ánimo de aportar al 
desarrollo tecnológico del país) condujeron al CDT 
a diseñar, construir, validar y poner en marcha 
infraestructura metrológica orientada a brindar 
trazabilidad a las mediciones de flujo de gases en 
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Colombia, labor que sigue cumpliendo hoy en día. 
Esta infraestructura ha sido desarrollada, 
mejorada y/o automatizada por profesionales de la 
Corporación CDT de GAS, con el respaldo del 
Centro Nacional de Metrología de México 
(CENAM) y del IPT de Brasil, y está conformada 
por los patrones primarios y secundarios indicados 
en la Figura 1. 
 
Durante esta etapa, se logró consolidar además, 
un “Organismo de Inspección” basado en los 

lineamientos de la norma ISO/IEC 17020, que 
adicionalmente permitió crear el Área de 
Ingeniería de la Corporación CDT de GAS para el 
diseño y mejora de los sistemas de medición de 
gas natural, de acuerdo a normas técnicas 
aplicables (AGA, ISO, API, ASTM, NTC, etc) y la 
reglamentación colombiana establecida en el 
Reglamento Único de Transporte de Gas -RUT 
(Resolución 071 de 1999 expedida por la 
Comisión de Regulación de Energía y Gas -
CREG) de Colombia. 

 

 
Fig. 1. Infraestructura metrológica colombiana para volumen y caudal de gas -  CDT de GAS. 
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Aplicación y transferencia, al sector industrial, 
de las capacidades tecnológicas adquiridas. 
Con el respaldo de la infraestructura desarrollada 
y las capacidades adquiridas para la gestión de 
proyectos de I+D+i, fue posible para el CDT de 
GAS comenzar a desarrollar y transferir 
soluciones innovadoras para las empresas 
transportadoras y distribuidoras de gas. Para esto, 
ha sido clave el entendimiento de las necesidades 
tecnológicas y de mercado de los clientes, y el 
conocimiento del estado del arte para generar 
innovaciones en equipos y procesos para proveer 
trazabilidad. Estas soluciones abarcan un 
portafolio que incluye: bancos de calibración con 
patrones tipo rotativo para la calibración de 
medidores de gas, bancos de calibración con 
patrones tipo boquillas sónicas para la calibración 
de medidores tipo diafragma en laboratorio, un 
prover para calibración en campo de medidores 
másicos, y el primer Laboratorio Móvil para 
calibración en campo de los sistemas de medición 
de gas natural.  
 
También se afianzó el Centro de Metrología de 
Fluidos, gracias a la Acreditación ISO/IEC 17025 
para sus Laboratorios lograda en 2005, que fue 
ampliada en 2010 y renovada en 2014 por parte 
del Organismo Nacional de Acreditación de 
Colombia (ONAC). Actualmente esta acreditación 
incluye no solo volumen y caudal de gas, sino 
además las magnitudes de influencia 
(temperatura, presión y magnitudes eléctricas), y 
diversos ensayos para la determinación de 
componentes del gas y sus propiedades. Es de 
destacar igualmente que durante este periodo se 
logró consolidar el proceso que permitió obtener 
en 2013 la emisión (por parte del ONAC) del 
Certificado de Acreditación ISO/IEC 17020 para el 
Organismo de Inspección de Sistemas de 
Medición de Gas, único en su género acreditado 
en Colombia. 
 
Paralelamente, se han generado diferentes 
procesos de transferencia de conocimiento 
orientados principalmente a los integrantes de la 
industria del gas. Se destacan la Jornada Técnica 
Internacional de Medición de Flujo de Fluidos, que 

en 2011, con el apoyo del CENAM, llegó a su 
sexta edición con la participación de asistentes de 
11 países, y la publicación de la revista 
especializada en medición de fluidos MET&FLU 
(ISSN 2145-5716), editada por el CDT de GAS 
desde 2009, y que hoy circula principalmente en 
Colombia y en varios países latinoamericanos. Por 
último, pero no menos importante, integrantes del 
CDT han llevado a cabo pasantías profesionales 
en México y Brasil. 
 
Incursión en medición de otras magnitudes. A 
partir de la experiencia y conocimiento adquiridos 
durante el desarrollo de la infraestructura de 
metrología de volumen y caudal de gas, se ha 
iniciado un proceso de diseño, construcción, 
validación y puesta en marcha de infraestructura 
metrológica para brindar trazabilidad a la medición 
de contaminantes del gas natural, y de 
contaminantes gaseosos del aire atmosférico; un 
consolidado gráfico del desarrollo metrológico 
previo y el nacimiento de las nuevas líneas se 
presenta en la Figura 2.  
 
La necesidad constante de incrementar el nivel de 
formación de los integrantes de la Corporación ha 
llevado a decidir que algunos miembros del CDT 
iniciaran estudios de Maestría, proceso que 
actualmente están adelantando tres personas de 
la institución. De la misma manera, se está 
llevando a cabo un proceso para fortalecer -con el 
apoyo del Departamento Administrativo de 
Ciencia, Tecnología e Innovación (Colciencias) de 
Colombia- el Grupo de Investigación en Fluidos y 
Energía adscrito a la Corporación, el cual incluye 
entre otras cosas la vinculación de un investigador 
con nivel doctoral. Este fortalecimiento tiene por 
objetivo incrementar la dimensión científica del 
análisis y solución de los problemas tecnológicos 
de los sectores de influencia, de manera que se 
puedan atender los retos actuales y futuros del 
sector gas con un mayor grado de generación de 
conocimiento. 
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Fig. 2. Desarrollo de diferentes líneas metrológicas en el CDT de GAS. 

 
 
2.3 Impactos sectoriales. 
 
  Los avances logrados por el CDT de GAS en el 
desarrollo de infraestructura metrológica para 
volumen y caudal de gases y diseminación de 
trazabilidad para Colombia, han permitido 
impactar positivamente la cadena de valor del gas 
natural, en particular en los eslabones de 
distribución y transporte por gasoductos. Por sus 
características especiales (diferentes topologías 
de red, rol de intermediarios entre productores y 
consumidores) y requerimientos legales, las 
empresas distribuidoras y transportadoras de gas 

requieren mantener un adecuado control 
metrológico sobre sus balances, y por esta razón 
son los sectores que más se han beneficiado de 
estos avances.  
 
Como ejemplo, se puede citar el caso de la 
empresa Transportadora de Gas Internacional 
S.A. E.S.P. (TGI), que es la mayor transportadora 
de gas natural por gasoductos en Colombia, con 
una red de 3957 km que transporta más de 12,8 
millones de metros cúbicos de gas natural por día, 
correspondiente al 47,6% del gas consumido a 
nivel nacional [9].  
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Desde 2007 con el apoyo de CDT de GAS, esta 
empresa inició un proceso de mejoramiento de 
mediciones en los principales puntos de entrega, 
mediante diferentes actividades, incluyendo 
inspección de los sistemas de medición (bajo 
lineamientos ISO 17020), rediseño y actualización 
tecnológica de los sistemas de medición, 
calibración de medidores e instrumentos, y 
capacitación de su personal técnico. Con ello TGI 
ha logrado reducir el desbalance de su red desde 
1,17% [10] hasta 0,52% en 2012 [11]. 
 
La legislación colombiana establece que las 
pérdidas por encima del 1% son asumidas por el 
transportador, pero si el desbalance está entre 0% 
y 1%, las pérdidas son asumidas por los usuarios, 
a través de una distribución proporcional de las 
mismas [12]. Teniendo en cuenta que el 1% del 
volumen transportado por esta transportadora es 
aproximadamente 128000 m3 de gas al día, un 
desbalance de este orden implicaría un 
sobrecosto para todos los usuarios de más de 
USD 6,1 millones al año (a un precio de referencia 
de 3,74 USD/MMBTU).  
 
Se observa entonces, cómo la estrategia de 
mejoramiento metrológico implementada por el 
CDT de GAS en TGI, ha contribuido a mejorar el 
servicio a los usuarios del gas natural al 
transferirles un menor sobrecosto por pérdidas, y 
le ha permitido a TGI un control más efectivo del 
balance, mejorando sus indicadores operacionales 
y reduciendo el riesgo económico asociado a los 
desbalances. 
 
 
3. DESAFIOS 
 
El modelo de desarrollo seguido por el CDT, 
enfocado en la formación de talento humano, la 
solución de problemas industriales y el desarrollo 
de tecnología propia, junto con el entorno propio 
de crecimiento, ha marcado las diferentes 
fortalezas y debilidades de la Corporación, 
configurando la realidad del CDT, en general, y 
sus estrategias de trazabilidad, en particular.  
 
Desde su creación, el CDT de GAS ha sido un 
ente privado e independiente, en cuya Consejo 
Directivo no participan empresas del sector gas, 
logrando preservar la imparcialidad y la 
transparencia de sus resultados y de su modelo 
de desarrollo. Sin embargo, esta situación impide 
el  acceso a financiación directa por parte del 

sector, a través de patrocinios u otras formas de 
apoyo directo. Como respuesta a esta limitación, 
el CDT de Gas ha construido una estrategia de 
financiación a través de la prestación de servicios 
tecnológicos especializados, la ejecución de 
proyectos de ingeniería, y el acceso a recursos 
estatales por cofinanciación de proyectos de 
I+D+i, a través de Colciencias. Esta estrategia le 
ha permitido a la Corporación mantener el 
equilibrio entre su sostenibilidad financiera y la 
inversión en nuevos desarrollos, pero también lo 
ha forzado a tener que competir comercialmente 
con otras empresas de ingeniería y servicios 
 
Debido en parte a la estrategia de financiación 
implementada, y en parte al ánimo de ser 
productores de equipos y tecnología, el CDT de 
GAS ha optado por privilegiar las iniciativas de 
desarrollo de tecnología propia, (a través de la 
integración de componentes mecánicos y 
electrónicos y el desarrollo e implementación de  
software), sobre la adquisición de tecnología. Este 
enfoque permite a los usuarios (empresas del 
sector gas) reducir la dependencia de la 
tecnología foránea, mejorar la relación 
calidad/precio y acceder a soporte técnico local, 
siendo éstas claras ventajas sobre otras 
soluciones disponibles. También ha conducido a 
la generación y apropiación de conocimiento por 
parte del CDT, al desarrollo de proveedores 
locales, y el fortalecimiento de las capacidades 
nacionales para generar soluciones tecnológicas 
innovadoras.  
 
Por otra parte, la orientación hacia el desarrollo 
tecnológico basado en requerimientos del cliente, 
en necesidades sectoriales y en el entorno de 
mercado, ha posicionado al CDT de GAS como 
uno de los principales socios en soluciones I+D+i 
para el sector gas en Colombia, con gran 
reconocimiento en el ámbito industrial, por el valor 
agregado dado por el respaldo metrológico en sus 
productos. Sin embargo, este lineamiento 
eventualmente ha limitado la visibilidad de los 
resultados a nivel académico, presentándose 
escasez de generación de artículos en revistas 
científicas de alto impacto, a pesar del grado de 
innovación de los productos tecnológicos y su 
oportuna, y pertinente inserción en el entorno 
industrial nacional.  
 
Otra faceta que vale la pena tratar es la 
relacionada con la conformación del equipo 
humano requerido para llevar a cabo las tareas de 
la Corporación. Debido a la ausencia de un buen 
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desarrollo de conocimiento en el país en varias de 
las áreas en que ha incursionado el CDT, ha 
tenido gran trascendencia la formación y 
capacitación del personal al interior de la 
Corporación (de máxima importancia 
particularmente en los primeros años), 
acompañado esto de un impulso para que los 
miembros de la organización continúen su 
desarrollo académico simultáneamente con su 
permanencia en la institución. Esto ha conducido 
a un proceso aparentemente lento de incremento 
de nivel investigativo en el perfil del “profesional 
CDT”, pero con una muy importante apropiación 
real de conocimientos en áreas transversales 
relevantes a la misión de la institución, lo que 
curiosamente plantea un reto respecto a la 
retención de personal, pues no es extraño que 
trabajadores del CDT abandonen la institución 
para integrarse a alguna empresa del ámbito de 
influencia de la actividad de desarrollo tecnológico 
de la Corporación. 
 
 
4. CONCLUSIONES 
 
En sus quince años de historia, la Corporación 
CDT de GAS ha desarrollado fortalezas en 
metrología de varias magnitudes, y se ha 
convertido en un valioso actor en el 
establecimiento de una cultura metrológica en el 
país, a través de la aplicación de la ciencia de las 
mediciones para la solución de problemas del 
sector gas en Colombia, y gracias a una evolución 
basada en la formación de personal, en el 
desarrollo propio de tecnología y en la orientación 
a la obtención de resultados tangibles. 
 
Los retos y perspectivas de desarrollo para los 
próximos años surgen por consideraciones tanto 
internas como externas. Desde el interior de la 
Corporación, existe el ímpetu por mantener y 
mejorar las capacidades metrológicas 
desarrolladas, así como la visión de incursionar en 
otras magnitudes físicas que le permitan al CDT 
dar respuesta a problemas irresolutos de la 
industria, principalmente la del gas. Esto ha 
llevado a iniciar el proceso de apropiación de 
conocimiento y de generación de infraestructura 
conducentes a la producción trazable de gases de 
referencia para calibración, y a la planificación del 
desarrollo de fortalezas en el modelado y 
medición de contaminantes atmosféricos. 
 
En cuanto a las fuerzas externas, existen múltiples 
factores que configurarán cambios importantes en 

el panorama del sector gas colombiano, entre los 
que se cuentan los siguientes: la necesidad de 
incrementar las reservas de gas, que está 
causando un fomento en la exploración y 
explotación de yacimientos no convencionales 
(tales como shale gas y gas asociado al carbón) 
[13, 14]; la ampliación de la cobertura del sistema 
de transporte, y la necesidad de incrementar su 
confiabilidad con miras a la generación de 
interconexiones y conexiones internacionales [15]; 
el comienzo del desarrollo de infraestructura de 
licuefacción y regasificación, para posibilitar el 
intercambio de gas natural licuado (GNL) [16]; el 
fomento de la demanda interna y de nuevos usos, 
y sustitución de otros combustibles, dentro de la 
Estrategia Colombiana de Desarrollo Bajo en 
Carbono [17]; y la promoción de la utilización del 
gas licuado de petróleo (GLP) por parte del 
gobierno colombiano, incluyendo planes de 
subsidio [18] y de desarrollo de tubería para su 
transporte [19]. 
 
Todos estos retos y la dinámica cambiante del 
escenario de actuación de la Corporación CDT de 
GAS, son alicientes para continuar contribuyendo 
al desarrollo de capacidades metrológicas de 
Colombia, para mantener una constante vigilancia 
tecnológica que permita identificar nuevas 
oportunidades y necesidades, para mantener su 
liderazgo tecnológico en un sector estratégico 
para la competitividad y el desarrollo sostenible 
del país, y para expandir el rango de acción de la 
Corporación permitiendo llevar soluciones 
tangibles a un mayor número de problemas, tanto 
industriales como de interés nacional. 
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CONSIDERACIONES EN EL CÁLCULO DEL CAUDAL, PARA UN FLUIDO 
EN ESTADO GASEOSO, UTILIZANDO UN SISTEMA DE MEDICIÓN TIPO 

PRESIÓN DIFERENCIAL 
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Resumen: Los medidores de caudal tipo presión diferencial (placa de orificio, toberas y tubo vénturi), son 
ampliamente utilizados para la medición de sustancias en estado gaseoso. En México tiene un importante 
uso en la medición de hidrocarburos gaseoso y vapor de agua. En este documento da respuestas a 
cuestionamientos clásicos en la medición, como lo son: ¿Es necesario involucrar la corrección del efecto 
Joule Thomson?, ¿Se debe considerar al fluido como gas ideal o como gas real?, ¿Es indispensable 
considerar los vapores incondensables?, por mencionar algunas.  
 
 
1. INTRODUCCIÓN 
Por muchos años, los medidores por presión 
diferencial fueron los únicos medidores disponibles 
para la medición de flujo, con una exactitud 
razonable, a un costo igualmente razonable. El 
primer experimento realizado fue por Bernoulli, 
durante 1740, en el cual se desarrolló el principio de 
Bernoulli surgiendo el concepto de medidor tipo 
toberas y placa de orificio que se usa en la 
actualidad.  
 
En base a las teorías de Newton, Venturi y Bernoulli 
se construyó el primer medidor comercial de flujo 
Venturi a fines del siglo XIX. De hecho, se tiene 
referencia de que el primer instrumento de este tipo 
fue empleado hacia 1797 por Giovanni B. Venturi. 
Hoy en día existen muchas alternativas; pero aun 
así, los medidores de presión diferencial siguen 
siendo los más empleados en el campo de medición 
de flujo de fluidos.  
 
Se estima que actualmente, al menos un 75% de los 
medidores industriales (de flujo de fluidos) en uso 
son dispositivos de presión diferencial, siendo el 
más popular la placa de orificio. [6] 
El uso de medidores de caudal tipo presión 
diferencial, por su economía y versatilidad es usado 
comúnmente para la medición de sustancias en 
estado gaseoso. En México tiene un importante uso 
en la medición de hidrocarburos gaseoso y vapor.  
 
Los principios físicos en el que se basan los 
medidores de flujo de presión diferencial se conocen 
desde hace más de un siglo. El principio más 
importante es el  teorema de Bernoulli sobre la 
conservación de la energía dentro de un tubo 
cerrado. Este teorema menciona que la presión que 

existe dentro de un tubo con flujo constante es 
inversamente proporcional al cuadrado de la 
velocidad del fluido dentro del tubo. En resumen, la 
presión disminuye a medida que incrementa la 
velocidad. 
 
Se sabe que cualquier restricción de fluido produce 
una caída de presión y un incremento en su energía 
cinética y una caída de presión acorde al principio 
de conservación de la energía (la energía total en 
un sistema cerrado permanece constante). Esta 
diferencia de presión tiene relación con la velocidad 
del fluido y se puede determinar aplicando el 
Teorema de Bernoulli, y conociendo la velocidad del 
fluido y el área por donde está pasando se puede 
determinar el caudal. 
 
 
2. ANTECEDENTES 
La mayor parte de las plantas en las cuales miden 
vapor como: plantas de cogeneración, plantas 
geotérmicas, por mencionar algunas y la industria 
petrolera para el hidrocarburo en estado gaseoso 
requieren asegurar la trazabilidad en sus 
mediciones. La trazabilidad de las mediciones de 
caudal en sistemas de medición de flujo tipo presión 
diferencial (placa de orificio, tobera y tubo vénturi) 
se puede obtener utilizando dos metodologías: la 
primera de ellas es la calibración por comparación y 
la segunda se obtiene con el cumplimiento de la 
normatividad aplicable. 
 
La incertidumbre asociada a la medición de caudal 
esperada normalmente es menor a 1.5 % y en 
casos especiales menor a 1 %.  
 

Simposio de Metrología 2014 
____________________________________________________

 
 

____________________________________________________
6 - 10 de Octubre, 2014 

_________________________________________

ISBN 978-607-96162-9-8 58 Simposio Metrología, Memorias 
CENAM



 

En este documento se aborda las preguntas más 
recurrentes por el usuario del sistema de medición 
de caudal tipo presión diferencial. 
Algunas interrogantes más frecuentes se enlistan a 
continuación y se discutirán en este documento. 
 
 ¿Es necesario involucrar la corrección por el 

efecto de Joule Thomson (JT)?, 
 ¿Es el exponente isentrópico un valor 

constante?, 
 ¿Debo de corregir la presión por el efecto de  

columna hidrostática?, 
 ¿Es recomendable que el sistema de medición 

se encuentre horizontal? 
 ¿Me sirven la información que me 

proporcionarían si durante la calibración el fluido 
de trabajo fue agua y será operado con un fluido 
en estado gaseoso? 

 
Un sistema de medición de caudal tipo presión 
diferencial está constituido por las siguientes tres 
partes (figura 1): 
1. Elemento primario de medición.- el cual está 

conformado por la placa de orificio, tubería 
adyacente a la placa de orificio, tomas de 
presión y  del acondicionador de flujo en caso 
de contar con uno. 

2. Elementos secundarios de medición.- lo 
conforma los elementos de presión (estática y 
diferencial) y el sensor de temperatura. 

3. El elemento terciario.- es el computador de flujo. 

 
Fig. 1.. Partes de un sistema de medición de caudal 

tipo presión diferencial 
 
Para solventar cualquier duda en la medición de 
caudal usando medidores tipo presión diferencial es 

primordial conocer la deducción del modelo 
matemático. 
 
2.1. Modelo Matemático 
Aplicando el principio de conservación de energía, 
para fluidos compresibles, la energía total consiste 
en las energías interna, cinética y potencial, y se 
expresan por unidad de masa como: 
 

݁ ൌ ݑ  ݁ܿ  ݁ ൌ ݑ 	
మ

ଶ
  (1)                ݖ݃	

 
Considerando un proceso adiabático, densidad 
constante y despreciando el cambio de energía 
potencial, la ecuación se reescribe de la siguiente 
forma: 
  

భି	మ
ఘ

ൌ 	
మ
మି	భ

మ

ଶ
                           (2) 

 
Combinando la ecuación con la ecuación de 
conservación de masa tenemos que 
 

భି	మ
ఘ

ൌ 	
ൣଵି	ሺమ భ⁄ ሻమ൧	మ

మ

ଶ
                     (3) 

 
Por otro lado, asumiendo circularidad en las áreas 
de flujo se puede escribir 
 

ଶܸ ൌ 	
ଵ

ඥଵିሺௗమ ௗభ⁄ ሻర
	ට

ଶ	∆

ఘ
                      (4) 

 
Con lo cual se puede calcular el caudal másico en la 
sección 2 
 

ݍ ൌ	
మ

ඥଵିሺௗమ ௗభ⁄ ሻర
	ඥ2	ߩ	(5)                  ܲ∆ 

 
Si la relación de los diámetros se expresa como β, 
entonces se podrá escribir 

ݍ ൌ	ቀ
గ

ସ
ቁ	

ௗమ

ඥଵିఉర
	ඥ2	ߩ	(6)                    ܲ∆ 

 
Además se sabe que el coeficiente de descarga se 
define de la siguiente manera:   
  

ܥ ൌ 	
௨ௗ	௧௨

௨ௗ	௧
                         (7) 

 
Este coeficiente de descarga puede obtenerse en 
un certificado de calibración por comparación, el 
cual se proporciona en función del número de 
Reynolds, o puede emplearse el indicado en la 
normatividad, siempre que se cumpla con todos los 
criterios que esta señale. 

ݍ ൌ	ቀ
గ

ସ
ቁ	

	ௗమ

ඥଵିఉర
	ඥ2	ߩ	(8)                    ܲ∆ 
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Derivado de la suposición de densidad constante, 
para compensar esta suposición introducimos el 
factor de expansión “ε” en la ecuación, 
 

ݍ ൌ	
	

ඥଵିఉర
	ߝ	

గ

ସ
	݀ଶ	ඥ2	ߩ	(9)                  ܲ∆ 

 
Para calcular el caudal  es necesario conocer el 
factor de expansión ε, el cual se define de la 
siguiente manera 
 

ߝ ൌ
௨ௗ	á௦	ሺ௨ௗ	௦ሻ

௨ௗ	á௦	ሺ௨	௦ሻ
            (10) 

 
Multiplicando el caudal másico para un fluido 
incompresible por ε, se obtiene el caudal másico 
para un fluido compresible y se puede mostrar 
fácilmente que  
 

ߝ ൌ ට ଵିఉర

ଵିఉరఛమ ೖ⁄ ∙
ఛమ ೖ⁄

ିଵ
∙
ଵିఛሺೖషభሻ ೖ⁄

ଵିఛ
                (11) 

 
En lugar de calcular el factor de compresibilidad con 
la ecuación (11), existen relaciones empíricas son 
sugeridas (para sistemas de medición de caudal 
que utilizan placa de orificio)  dando buenos 
resultados para valores limitados de , como  ≥ 
0.75. 
 
ߝ ൌ 1 െ ሺ0.351  ସߚ0.256  ሻൣ1଼ߚ0.93 െ ߬ଵ ⁄ ൧  (12) 

 
 
3. RESULTADOS 
 
3.1. ¿Es necesario involucrar la corrección por 
el efecto de Joule Thomson (JT)? 
Se debe de tener en cuenta las consideraciones que 
se realizaron para la obtención de la ecuación (9), 
entre muchas de ellas se hace la suposición que el 
proceso durante la medición es isotérmico. La 
norma ISO 5167 sugiere la instalación del sensor 
corriente abajo de la placa de orificio, cuando la 
temperatura que se requiere para el cálculo es la 
temperatura del fluido corriente arriba de la placa de 
orificio.  
 
La norma ISO 5167 hace especial énfasis de 
corregir el efecto de Joule Thomson cuando se 
requiera en la medición una alta exactitud y/o 
cuando el fluido se encuentre muy cercano al punto 
de rocío (para evaluar que el fluido se encuentre en 
una sola fase). Se conoce que para condiciones de 
presión diferencial altas y temperaturas bajas el 

error en la medición de caudal incrementa y 
generalmente necesita ser corregido [1]. 
 
En la figura 2 se muestra el error relativo de 
medición de gas natural usando placa de orificio sin 
realizar la compensación del efecto de JT. La 
presión corriente arriba varia de 1 MPa a 60 MPa 
con incrementos de 1 MPa y la temperatura de 245 
K a 305 K con incrementos de 20 K, para dos 
presiones diferenciales (20 kPa y 100 kPa). El 
diámetro interior  de la placa de orificio y de la 
tubería son: d=120 mm y D=200 mm. 
 

 
Fig. 2. Error relativo de la medición de gas natural 

por placa de orificio sin realiza la compensación del 
efecto de JT. 

 
Algunas empresas mexicanas en las cuales se ha 
analizado el efecto de JT el error no ha sido mayor a 
0.02 %. 
 
 3.2.  ¿Es el exponente isentrópico un valor 

constante? 
La norma ISO 5167 menciona que conocido el 
exponente isentrópico puede calcularse el factor de 
compresibilidad, pero ¿Realmente conocemos el 
valor del exponente isentrópico? 
 
El exponente isentrópico es usado para calcular el 
factor de expansión. La norma ISO 5167 maneja un 
modelo empírico -ecuación (12)- para el uso de 
placas de orificio y la ecuación (11) para los otros 
dispositivos (toberas y tubo vénturi) deducida bajo 
las siguientes consideraciones: fluido compresible, 
gas ideal, proceso adiabático y calores específicos 
constantes. 
 
La teoría de la relación que tiene el coeficiente 
isentrópico para un gas ideal tiene concordancia con 
los grados de libertad (f) de una molécula y se 
expresa de la siguiente forma: 
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݇ ൌ
ାଶ


                           (13) 

 
Se puede observar que en el caso de un gas 
monoatómico, con tres grados de libertad:  
 

݇ ൌ
ହ

ଷ
ൌ 1.67                         (14) 

 
Mientras que en un gas biatómico, con cinco grados 
de libertad (a temperatura ambiente):  
 

݇ ൌ


ହ
ൌ 1.4                            (15) 

 
Cabe mencionar que la teoría anterior es válida 
considerando al gas como gas ideal o bien a 
condiciones cercanas a la atmósfera. 
 
En algunas otras literaturas definen el exponente 
isentrópico constante el cual proviene de la 
evaluación de los calores específicos, recordemos 
que 
 

ݑ݀ ൌ  ௨݀ܶ                            (16)ܥ
 

݄݀ ൌ  ݀ܶ                            (17)ܥ
 
Cuando las variaciones de temperatura son 
pequeñas, se puede aproximar de manera lineal y 
obtener el promedio, como se muestra en la figura 
3. 

 
Fig. 3. Aproximación lineal en pequeñas variaciones 
de temperatura, consideración en el cual se estima 

el calor específico usando una temperatura 
promedio, al cual se le conoce como valor 

constante. 
 
Otra alternativa es utilizar un polinomio de tercer 
grado para encontrar el calor específico molar a 
presión constante para un gas ideal, en función de 
la temperatura. Sin embargo es recomendable su 
uso para presiones cercanas a la presión 
atmosférica. 
 

Las propiedades físicas, cercanas al 
comportamiento de un gas real, se pueden obtener 
usando la norma ISO 207651-1, ISO 12213-2, AGA 
8, IAPWS tablas y formulaciones de vapor ASME,  o 
algunas otras formulaciones basadas en la energía 
de Helmholtz [16]. 
 
En la figura 4 se muestra el error relativo porcentual 
del caudal cuando se utiliza el exponente 
isentrópico considerando el gas como gas ideal, la 
presión corriente arriba varía desde 1 MPa a 60 
MPa con incrementos de 1 MPa y la temperatura 
desde 245 K a 305 K con incrementos de 20 K para 
dos presiones diferenciales (20 kPa y 100 kPa), en 
un sistema de medición de presión diferencial (placa 
de orificio) con diámetros de la placa y de la tubería 
de: d=120 mm y D=200 mm. 
 

 
Fig. 4. Error relativo porcentual del caudal por 

considerar el gas como un gas ideal (GI). 
 
Las desviaciones porcentuales del caudal obtenidas 
en la medición de vapor se muestran en la tabla 1. 
 

Error 
Caudal 

GI Polinomio 0.04% 

GI Tablas 0.03% 

IAPWS-95 [7] 0.00% 
GI Grados de libertad  
valor de 1.4 0.01% 

Tabla 1. Error en las mediciones de vapor a través 
de una tobera, considerando diferentes valores del 

exponente isentrópico. 
 
3.3.   ¿Cuál es el efecto en el caudal si se omite 
la corrección por columna hidrostática en la 
medición de presión? 
 
Existen sistemas de medición documentados que se 
encuentran por encima de 4 m de los sensores de 
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presión, en la mayoría de estos sistemas de 
medición se calibran los medidores de presión 
(presión estática y presión diferencial) en laboratorio 
es decir, desconectan los sensores y son llevados al 
laboratorio.  
 
En los sistemas de medición de caudal tipo presión 
diferencial se tiene que medir la presión (absoluta o 
manométrica) por lo general corriente arriba (ya que 
también se puede medir corriente abajo) y la presión 
diferencial. 
 
En general se tiene la buena práctica que las 
instalaciones de las líneas que llevan el impulso de 
presión a los sensores tengan la misma altura, con 
ello se garantiza que la presión diferencial no se vea 
afectada, pero se omite la corrección por presión 
ejercida por la columna del agua (en el caso de 
medición de vapor) en la medición de presión 
estática. 
 
La norma ISO 5167 señala que los sensores de 
presión se deben de encontrar lo más cercano 
posible a la toma de presión. 
En la figura 5 muestra el error porcentual del caudal 
debido a este efecto. 
 
 

 
Fig. 5. Muestra el error porcentual del caudal por no 
considerar en los cálculos el efecto de la columna 
hidrostática en la medición de presión absoluta. 

 
 
En el caso especial de medición de vapor, el líquido 
con el cual es llenado las líneas de transmisión de 
presión (normalmente agua) que transmite la señal 
de presión (columna hidrostática), puede 
encontrarse a diferentes temperaturas, los errores 
porcentuales en la medición de vapor por no 
considerar el cambio de la densidad son 
despreciables como se muestra en la figura 6. 
 
 
 
 
 

 

 
Fig. 6. Error porcentual en la medición de caudal 

por no considerar el cambio de densidad originado 
por una temperatura diferente. Este gráfico tiene 

como referencia una columna de un metro de altura 
empleando agua a una temperatura de 20 °C, de 

referencia. 
 
3.4. ¿Es recomendable que el sistema de 
medición se encuentre horizontal? 
Cuando el fluido que está circulando por el sistema 
de medición se encuentra en una sola fase, la 
posición del sistema de medición no tiene efecto 
alguno en la medición. Pero en el caso especial del 
vapor de agua el cual se encuentra muy cercas del 
punto de rocío, puede ser buena práctica que 
cuente con una pendiente suficiente, para que el 
agua condensada no se acumule en la placa. 
 

3.5.  ¿Si el sistema de medición no cumple 
físicamente con alguno de los parámetros 
mencionados en la normatividad se puede 
mandar a calibrar? 
 
Sin duda, es la mejor y única opción, sin embargo, 
la mayoría de los computadores de flujo no tienen 
incorporada el ingreso del coeficiente de descarga 
en función alguna tabla donde se pueda ingresar los 
datos de la calibración (el coeficiente de descarga 
en función del número de Reynolds). Algunos 
computadores permiten la programación, pero 
mucho de ellos no. Y si no se aplican las 
correcciones señaladas en el certificado de 
calibración seguiremos teniendo el error que tenían 
antes de mandarse a calibrar en la medición de 
caudal. 
 
 
4. DISCUSIÓN 
Todas las preguntas planteadas (en un principio del 
documento) pueden ser contestadas con el 
siguiente enunciado: “Evalúa para conocer su 
impacto y determinar la viabilidad de incorporar 
alguna la corrección”. 
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Existen variables no discutidas que son de 
apariencia despreciable como los siguientes casos: 
 El elemento terciario de un sistema de medición 

de caudal tipo presión diferencial, se utiliza para 
medir vapor a una temperatura promedio de 446 
°C, el parámetro de coeficiente de expansión 
térmica, tanto para la placa de orificio como 
para la tubería era el mencionado en la norma 
API 14.3.2, pero este valor es válido para un 
alcance de temperaturas de para el acero 
inoxidable de -73.333 °C a 148.889 °C [-100 °F 
a 300 °F], y para el acero al carbón de -21.667 
°C a 67.778 °C [-7 °F a 154 °F], valores no 
acordes a las condiciones de trabajo, ver figura 
7. 

 

 
Fig. 7. Comportamiento del coeficiente de 

expansión térmica a diferentes temperaturas ASME 
PTC-19.5 2004. 

 
Los errores en la medición de caudal son del 
orden de 0.15 %. 

 
 El no considerar los gases incondensables en la 

medición de vapor geotérmico, tiene su efecto 
en la densidad, la viscosidad y el exponente 
isentrópico. 

 
 
5. CONCLUSIONES 
El uso de los sistemas de medición de caudal tipo 
presión diferencial, aunque su principio de medición 
es sencillo, no tiene partes en movimiento, se debe 
de tener especial cuidado en los parámetros para la 
estimación del caudal y en sus instalaciones, una 
mala práctica metrológica nos puede llevar a tener 
desviaciones importantes, se recomienda que 
siempre que se instale un medidor, participen no 
solo personal de obra civil, debe de participar de 
manera conjunta personas expertas en medición. 
Estos sistemas de medición, aunque aparenten 
robustez, hay que monitorearlos para garantizar su 
operación adecuada. 

 
Varios efectos que en apariencia pueden ser 
despreciables, o su contribución es pequeña, pero 
la suma de todos ellos ¿Se deben de considerar? 
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pistón VHub, es aproximadamente 2% a 4% mayor 
que el volumen aspirado de líquido requerido VW [4], 
[5]. Tal expansión se compensa por un factor que 
toma en cuenta el volumen muerto VT y la altura de 
la columna del líquido en la punta de la pipeta hw. V 
describe el volumen real del líquido de prueba en la 
punta de la pipeta. Esto significa que V = (VHub-VW). 
Respectivamente VW = (VHub-V). De acuerdo a  [4]: 
 

   VVVPPPVP HubTshLTL   (1) 

 
La presión hidrostática del agua Ph se calcula como 
un producto de la densidad del líquido de prueba 
ρW,  la aceleración de la gravedad g y la altura de la 
columna del líquido en la punta hw: 

WWh hgP   . 

 
Sustituyendo los componentes de la presión 
hidrostática Ph en la ecuación  (1), tenemos: 
 

   VVVPhgPVP HubTsWWLTL     

(2) 
 
La ecuación (2) se resuelve para el volumen real 
entregado por la pipeta V, quedando de la siguiente 
manera: 
 

WHub
sWWL

sWW
THub VV

PhgP

Phg
VVV 








 

(3) 
 
Cuando la aspiración del líquido en una pipeta de 
pistón con cámara de aire se aborda con enfoque 
termodinámico, el sistema se ve afectado 
principalmente por tres parámetros: 1) Diferencias 
de temperatura entre la temperatura del líquido de 
prueba,  la temperatura del aire y la temperatura de 
la pipeta. 2) Humedad del aire y 3) Presión 
atmosférica dependiente de la altitud del lugar 
donde se realizan las mediciones. A continuación se 
analizan cada uno de estos parámetros. 
 
2. 1 Diferencias de temperatura 
El volumen entregado por una pipeta de pistón con 
cámara de aire es aparentemente independiente de 
la temperatura del sistema,  mientras que no haya 
diferencias de temperatura entre la pipeta, el líquido 
y el ambiente. 
 
Sin embargo, debido a que el valor del coeficiente 
de expansión térmico del aire es grande, la menor 
variación de temperatura en la cámara de aire 

mientras la punta de la pipeta se sumerge en el 
líquido, puede resultar en errores relativamente 
grandes. Las variaciones de temperatura en la 
cámara de aire son causadas por diferentes 
temperaturas de la pipeta, el líquido a ser pipeteado 
y el aire ambiental. 
 
Según K. H. Lochner [2], si la temperatura del aire 
se aparta de la temperatura común de la pipeta y el 
líquido, el efecto es relativamente pequeño. Sin 
embargo, el efecto se incrementa hasta 3 veces  
cuando la temperatura  de las pipetas se aparta de 
la temperatura común del aire y del agua (esto 
puede ocurrir por ejemplo, como una consecuencia 
del calentamiento de la pipeta debido al calor de la 
mano durante el pipeteado). Otro efecto que se 
puede observar fácilmente, es lo que ocurre cuando 
la temperatura del agua difiere de la temperatura 
común de la pipeta y del aire. Cuando el líquido es 
más frio que la temperatura común de la pipeta y el 
aire, la punta se enfría al contacto con el líquido 
mientras se pipetea, o cuando la cámara de aire se 
pre-humedece. 
 
Para aspirar líquido, primero el pistón se pone en la 
posición más baja, seguido por la inmersión de la 
punta. La temperatura del aire -atrapado en la parte 
baja de la punta, ya fría- comienza a disminuir. 
Mientras se llena la punta con el líquido,  el aire 
enfriado es enviado a la parte superior de la punta 
de la pipeta, que mantiene su temperatura inicial, 
recalentando el aire nuevamente. Aún un mínimo 
incremento de la temperatura del aire lleva a un 
notable cambio en el volumen de la cámara de aire.  
Consecuentemente el volumen real de la pipeta es 
disminuido por el volumen expandido de la cámara 
de aire. 
 
Nota, de acuerdo a Lochner [2], trabajar con puntas 
sin pre-enjuagar en las circunstancias descritas 
arriba deriva en un incremento de volumen en la 
primera aspiración, debido a que la cámara de aire 
se contrae cuando entra en contacto con el líquido 
más frio. Como resultado, la pipeta aspira 
volúmenes mayores de líquido de prueba. 
 
Otro factor importante es el intercambio de calor con 
la mano del operador, que puede llevar a diferencias 
de temperatura en el interior de la pipeta, resultando 
en una disminución de volumen. La cantidad del 
volumen disminuido va a depender del diseño de la 
pipeta y temperatura, transferencia de calor y 
tamaño de la mano. Los efectos de calentamiento 
debido al calor de la mano típicamente muestran 
tendencias hacia valores más bajos y/o disminución 
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3. DISCUSIÓN 
 
Diferencias de temperatura y gradientes de 
temperatura. Las fluctuaciones de temperatura 
entre el agua, la pipeta y el aire en el sistema pipeta 
de pistón/punta conducen a influencias significativas 
en el volumen entregado. La recomendación de  la 
Guía DKD–R 8-1 [3] para minimizar y evitar estas 
influencias es que la temperatura del agua sea 
ajustada a la temperatura del aire (desviación < 0.5 
K) antes y durante la calibración. Este límite puede 
hacerse más cerrado (por ejemplo 0.2 K) cuando se 
participa en comparaciones o cuando se quiere 
calcular la mejor capacidad de medida. 
 
Para cumplir con los requisitos que establece la 
norma ISO 8655-6 en cuanto a condiciones 
ambientales para la calibración de pipetas de pistón, 
se requiere tener un sistema de aire acondicionado 
adecuado que permita controlar la temperatura del 
aire con una estabilidad ≤ 0.5 K durante la 
calibración. Manteniendo éste control, la estabilidad 
de la temperatura del agua también se ve 
influenciada positivamente. 
 
Para minimizar el factor “calentamiento de la pipeta 
debido al calor de la mano”,  la intensidad de 
contacto y tiempo  de sistema y usuario deben ser 
tan cortos como sea posible, incluso, la pipeta se 
puede colocar sobre la mesa brevemente entre 
medición y medición. 
 
Humedad relativa. La evaporación del líquido de 
calibración depende directamente de la humedad 
relativa del medio ambiente y de la evaporación del 
líquido durante el proceso de aspiración. Esta 
influencia se puede controlar pre-humedeciendo la 
cámara de aire 5 veces antes de iniciar la 
calibración. La humedad relativa durante la 
calibración  deberá mantenerse entre 45 % y 60 % 
con una desviación ≤ 5 %. 
 
Presión atmosférica y altitud. Las calibraciones de 
pipetas de pistón con cámara de aire a diferentes 
altitudes tienen una influencia significativa en los 
resultados de medida. Spälti et al. [7], sugieren que 
el cálculo para la corrección por altura se debe 
hacer para lograr la comparabilidad de resultados 
de calibración, por ejemplo en ejercicios de 
comparación y ensayos de aptitud. La figura 6 
muestra una tabla de la comparación clave 
CCM.FF4.2.2011 [8] de pipetas de pistón en donde 
se aplicó la corrección por altura. 
 

La Guía DKD–R 8-1 sugiere que esta corrección no 
debería ser incluida en el certificado de calibración, 
sin embargo, recomienda que el laboratorio de 
calibración tome en cuenta la contribución de las 
fluctuaciones meteorológicas de presión atmosférica 
en el cálculo de la incertidumbre de medida, 
considerando que no hacerlo podría significar 
generar un certificado de calibración válido 
solamente para una presión atmosférica y podría 
impedir la comparabilidad mutua de diferentes 
certificados. 
 
 
4. CONCLUSIONES 
 
Se describió la operación de la pipeta de pistón con 
cámara de aire como un proceso termodinámico 
que inicia cuando la punta de la pipeta se sumerge 
dentro del agua y termina cuando ésta se retira 
(separación de la columna del líquido). 
 
Las influencias dependen, en particular, del tamaño 
de la cámara de aire o volumen muerto y de la 
altura de la columna del líquido en la punta. 
 
Se examinaron los siguientes parámetros de 
influencia: 
 

- Diferencias de temperatura del líquido de 
prueba, pipeta y aire.  

- Humedad del aire y humedecimiento interno 
de la cámara de aire 

- Presión barométrica y altitud asociada. 
 
El resultado de este análisis visualiza la necesidad 
de definir y monitorear estrechamente las 
condiciones ambientales, estableciendo y 
observando límites cerrados durante la calibración. 
 
Referente a la aplicación de la corrección por altura, 
los institutos nacionales de metrología deberán 
establecer  lineamientos y plasmarlos en la 
normatividad vigente (ISO 8655 por ejemplo)  para 
mejorar la comparabilidad de las mediciones en la 
calibración de pipetas de pistón. 
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1. INTRODUCCIÓN 
 
El uso de medidores tecnología coriolis se ha 
incrementado notablemente en los últimos años por 
su robustez, exactitud y bajo mantenimiento. Por 
otra parte es una de las pocas tecnologías de 
moderado costo que permite realizar mediciones 
volumétricas de líquidos con alto contenido de gas y 
una exactitud relativamente baja, que resulta de 
utilidad en un gran número de aplicaciones como 
por ejemplo la medición de petróleo en boca de 
pozo. Este tipo de mediciones pertenecen a lo que 
se denomina mediciones complejas. 
 
Previo al planteamiento y desarrollo de este trabajo, 
se realizaron varias pruebas en campo donde el 
contenido de gas distorsionaba notablemente las 
mediciones. Las pruebas se hicieron en boca de 
pozo y se compararon los valores contra tanque 
calibrado, obteniendo diferencias en volumen 
menores al 1%. En siguiente figura puede 
apreciarse la instalación: 
 

 
Fig. 1. Instalación en boca de pozo. 

 
Para aquellos pozos productores de líquido y con el 
objeto de medir el potencial del mismo sería de gran 
utilidad medir en la boca del mismo. Sin embargo 
debido al contenido de gas que los mismos 

producen naturalmente, históricamente se ha vuelto 
imposible con las tecnologías disponibles medir en 
la boca. Actualmente estas mediciones se realizan 
luego de una separación primaria en baterías, en 
forma secuencial y a lo largo de días, lo cual provee 
información histórica, muchas veces desactualizada. 
 
Este trabajo apunta justamente a ponderar la 
calidad de las mediciones que resultan de utilizar 
esta tecnología en este tipo de aplicaciones y el uso 
de la técnica de optimización propuesta. 
 
 
2. DESARROLLO DE LOS ENSAYOS 
 
2.1. INSTALACIÓN 
 
Para realizar el presente trabajo se utilizó un demo 
de prueba preparado para tal fin. El mismo está 
compuesto por 2 medidores Coriolis en serie. En el 
punto intermedio entre ambos medidores se puede 
ingresar aire comprimido a través de una válvula 
reguladora. El líquido utilizado para el ensayo es 
agua potable. El medidor de referencia es siempre 
el medidor aguas arriba (medidor 1). A continuación 
un dibujo esquemático de la instalación y una foto 
del demo: 

Bomba

Tanque

Compresor

Pulmón de Aire

Válvula aguja

Aire

Medidor 1 Medidor 2

 
Fig. 2. Instalación sin mezclador. 
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Fig. 3. Demo utilizado en los ensayos. 

 
 
2.2. ENSAYOS SIN MEZCLADOR 
 
Se realizó una primera prueba que consistió en 
comparar las mediciones de masa y volumen de 
agua en ambos equipos, con distintas cantidades de 
aire comprimido inyectado, sin un mezclador 
estático. Para esto se conectaron dos 
computadoras, a uno y otro medidor, se 
sincronizaron y se hicieron sendos históricos de 
datos. 
Los resultados obtenidos se pueden observar en los 
siguientes gráficos, expresados con valores 
promedio: 
 

 
Fig. 4. Curva Error porcentual Flujo Másico sin 

mezclador. 
 

En la figura 4 se observa que la medición de masa 
en ambos medidores coincide perfectamente en 
ausencia de aire, luego a medida que aumenta la 
inyección de aire comienza a aparecer una pequeña 
diferencia que con la inyección máxima de aire 2,5 
l/min (relación del 55 % en volumen) llega a 9,3 %. 

 

 
Fig. 5. Curva Error porcentual Flujo Volumétrico sin 

mezclador. 
 

En la figura 5 se observa que la medición de 
volumen también coincide sin presencia de aire 
pero, a diferencia de lo que sucede con la medición 
de masa, las diferencias resultan muy grandes a 
medida que se incrementa la cantidad de aire 
inyectado. En este caso la diferencia porcentual 
correspondiente a una inyección de aire máxima de 
2,5 l/min (relación del 55 % en volumen) es de 90,3 
%. Lo cual es un comportamiento inaceptable. 

 
 

2.3. ENSAYOS CON MEZCLADOR 
 

Se realizó una nueva prueba que, al igual que la 
primera, consistió en comparar las mediciones de 
masa y volumen de ambos equipos, con distintas 
cantidades de aire comprimido inyectado pero luego 
de intercalar un mezclador estático entre el punto de 
inyección de aire y el segundo medidor. El 
mezclador estático es un dispositivo pasivo que se 
introduce dentro de la cañería a fin de 
homogeneizar la mezcla del fluido, como se muestra 
en la siguiente figura: 
 

 
Fig. 6. Imagen del Mezclador estático. 
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En la figura 7 puede verse el nuevo esquema con la 
inclusión del mezclador. 
 

 

 
Fig. 7. Instalación con Mezclador. 

 
 
Los resultados obtenidos se pueden observar en los 
siguientes gráficos, expresados con valores 
promedio 
 

 
Fig. 8. Curva Error porcentual Flujo Másico con 

Mezclador. 
 

En la figura 8 se observa que comparando las 
mediciones en masa de ambos caudalímetros, las 
diferencias resultan aún más pequeñas que las 
observadas en las primeras pruebas. Para una 
inyección de aire de 2,5 l/min (relación del 55 % en 
volumen) la diferencia resulta de 5,35 %. (Muy buen 
comportamiento). Esto se debe a que en esta 
oportunidad el mezclador estático mejora la 
homogeneidad de la mezcla agua-aire, 
proporcionando al medidor una mejor condición de 
trabajo. 
 
 

 
Fig. 9. Curva Error porcentual Flujo Volumétrico con 

Mezclador. 
 
En la figura 9 se observa que las mediciones 
volumétricas arrojan diferencias mayores con el uso 
del mezclador estático. Estas deben interpretarse 
como más reales ya que al mejorar la 
homogeneidad con el mezclado, el caudalímetro 
posee una mejor condición de trabajo. Para una 
inyección de aire de 2,5 l/min (relación del 55 % en 
volumen) la diferencia resulta de 114,1 %. 
(Inaceptable). 
 
2.4. TECNICA DE CORRECCIÓN PARA LA 
MEDICIÓN VOLUMÉTRICA 
 
Finalmente, considerando que la medición de masa 
de caudalímetros tecnología coriolis se ve muy poco 
influida por la presencia de grandes cantidades de 
fluido gaseoso, realizamos pruebas infiriendo el 
volumen de líquido contenido en la mezcla agua-
aire (medidor 2) utilizando la masa medida y una 
densidad fija correspondiente a la del líquido 
exclusivamente, comparándola con la medición 
volumétrica del medidor 1, sin presencia de aire. 
Para estas pruebas se utilizó como densidad fija, la 
indicada por el medidor 1 (0.9981 g/cm3). 
En la instalación se incluyó el mezclador estático. 
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Fig. 10. Curva Error porcentual Flujo Volumétrico 

utilizando técnica de corrección. 
 
En la figura 10 se puede observar que utilizando 
esta técnica resulta posible medir, con un error muy 
aceptable, el volumen de líquido contenido en una 
mezcla de líquido-gas. En este caso, considerando 
un volumen de aire inyectado de 2,5 l/min (relación 
del 55 % en volumen) la diferencia es de 8,2 %. 
Cabe destacar que esta proporción de gas en la 
mezcla es muy importante y no tan común en la 
mayoría de los casos reales. Si consideramos un 
porcentaje de aire en la mezcla entre el 36 % y      
47 %, la diferencia se mantiene alrededor del 5 %. 
 
 
3. CONCLUSIONES 
 
Por lo antes expuesto, puede observarse que la 
medición de masa en un medidor Coriolis, ante la 
presencia de fluido gaseoso, se comporta en forma 
adecuada para una estimación del volumen. Cabe 
destacar que, si bien los errores obtenidos 
aplicando la técnica de corrección expuesta son 
altos (errores del orden del 5 %), estos resultan muy 
bajos, comparados con las mediciones volumétricas 
bifásicas directas (Errores del orden del 90%), ya 
sea con esta tecnología o con cualquier otra. 
 
Existe un amplio campo de aplicaciones en 
mediciones de líquidos con alto contenido de gas 
que pueden cubrirse con esta técnica ya que son 
mediciones referenciales donde un error del 5% 
resulta absolutamente aceptable. 
 
Cabe destacar que el ensayo ha sido realizado 
llevando la mezcla a una condición extrema, pero en 
la mayoría de las aplicaciones, el contenido de 
fluido gaseoso oscila entre el 1 y 5 %, obteniendo 

entonces con esta técnica diferencias menores al 2 
%. 
Por otro lado, si se comparan los gráficos, podemos 
observar una disminución del error al agregar un 
mezclador que produzca una mejor emulsión y por 
lo tanto una distribución de las burbujas en ambos 
tubos internos del medidor. 
 
Si bien este trabajo se realizó sobre un modelo 
específico, los resultados obtenidos son alentadores 
y permiten ampliar el campo de investigación a 
través de nuevos ensayos. En el futuro se pretende 
identificar que dependencias puede haber con la 
temperatura y presión del fluido liquido circulante. 
 
Los valores promedio correspondientes a la peor 
condición de operación ensayada, es decir  con un 
55 % de aire inyectado y utilizados para realizar el 
último gráfico (técnica de corrección para la 
medición de volumen) surgen de 50 mediciones con 
los siguientes valores de desviación estándar: 
Aguas arriba: 0,02 l/min 
Aguas abajo con máx aire: 0,16 l/min 
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Resumen: En la literatura disponible públicamente se pueden hallar valores del diámetro interno de diversos 
recipientes volumétricos normalizados. Dichos valores son necesarios para la estimación de la incertidumbre 
de la medición del volumen a 20 °C. Por otra parte, es frecuente encontrarse en la industria con otro tipo de 
recipientes volumétricos, no normalizados, de los que no se tienen disponibles datos de los diámetros 
internos. Se evalúan tres alternativas para determinar la corrección por resolución en el ajuste del menisco en 
la que no es necesario medir el diámetro interno, en cada punto a calibrar, de los recipientes volumétricos no 
normalizados con forma cónica. 
 
 
1. INTRODUCCIÓN 
 
Durante la calibración del volumen a 20 °C de 
recipientes volumétricos por el método gravimétrico, 
en la estimación de la incertidumbre de la medición, 
se cuantifican diversas aportaciones, entre las que 
se encuentra la corrección por resolución en el 
ajuste del menisco del instrumento bajo calibración. 
Se trata de una incertidumbre del tipo B que 
depende principalmente del error en la ubicación del 
menisco y del diámetro interno del recipiente en la 
línea de aforo [1, 2]. 
 
Existen normas internacionales en las se reportan 
valores típicos del error en la ubicación del menisco 
[3], el cual dependerá de la destreza del operador y 
de los equipos auxiliares visuales de que se 
disponga en el laboratorio. Por otro lado, los valores 
de los diámetros internos de algunas clases de 
recipientes volumétricos (matraces volumétricos, 
pipetas volumétricas y graduadas, buretas, etc.) se 
especifican en normas particulares [4, 5, 6, 7, 8]. 
Conocer el diámetro interno de los instrumentos 
permite calcular la contribución por resolución en el 
ajuste del menisco, tal como lo ilustran las Tablas 
B.2, de [2, 3]. 
 
Si bien los recipientes mencionados en el párrafo 
anterior tienen sus marcas de graduación en 
secciones cilíndricas del instrumento, es común 
encontrar en la industria otros recipientes 
volumétricos, no normalizados, cuyas marcas de 
graduación se ubican mayormente en secciones 

cónicas del instrumento (conos Imhoff, tubos para 
centrífuga, trampas para agua, etc.), de las que no 
se encontraron datos publicados de sus diámetros 
internos. 
 
En este trabajo se presenta una alternativa en la 
que no es necesario medir el diámetro interno del 
recipiente volumétrico, en cada punto de calibración, 
para determinar la corrección por la resolución en el 
ajuste del menisco. Los resultados obtenidos se 
compararon con los que se obtienen al realizar 
mediciones directas de los diámetros internos, 
según el método descrito en una publicación 
reciente de los autores [9]. 
 
 
2. METODOLOGÍA 
 
2.1. Cálculo de la corrección por ajuste del 
menisco en recipientes volumétricos no 
normalizados con forma cónica. Método 1. 
 
En la estimación de la incertidumbre de medición, 
durante el cálculo del volumen a 20 °C de 
recipientes volumétricos, se ha identificado una 
contribución llamada corrección por resolución en el 
ajuste del menisco del instrumento bajo calibración 
[1, 2, 3, 10]. En el caso de recipientes volumétricos 
normalizados (cuyo cuerpo tiene forma cilíndrica), 
se muestra que el cálculo de esta variable está dado 
por la fórmula del volumen de un cilindro: 
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4

2hD
Cres


       (1) 

 
Donde: 
Cres = Corrección por resolución en el ajuste del 
menisco del instrumento bajo calibración, cm3; 
D = Diámetro interno del instrumento en la posición 
del menisco, cm; 
h = error en la posición del ajuste del menisco, cm; 
es la distancia vertical (abajo y arriba de la línea de 
aforo) que cubre el ajuste del menisco. 
 
Ahora bien, en el caso de los recipientes no 
normalizados, es frecuente una forma o sección 
cónica en la mayor parte de la escala de medición 
[ver Figura 1 (a)], con lo que se podría aproximar el 
volumen contenido en un recipiente no normalizado 
al volumen de un cono circular recto (en adelante 
referido simplemente como cono). Por ejemplo,  el 
volumen medido con un cono Imhoff se puede 
aproximar con la fórmula del volumen de un cono: 
 

a
D

V
43

1 2

       (2) 

 
Donde: 
V = Volumen a una determinada marca de aforo en 
el recipiente no normalizado, cm3; 
D = Diámetro interno del instrumento en la posición 
del menisco, cm; 
a = altura medida desde la punta interna del cono 
hasta la marca de aforo, cm. 
 

(a) (b) 
Fig. 1. (a) Punta de un cono Imhoff; (b) Cono Imhoff 

segmentado en secciones cónicas truncadas. 
 

Se puede despejar D de la Ecuación (2) y sustituirlo 
en la Ecuación (1) para llegar a: 
 

a

Vh
Cres

3
       (3) 

 
Con lo que se tiene entonces la opción de medir la 
altura desde la punta del cono hasta la marca de 
aforo donde se ajuste el menisco (esto es, medir a), 
y con ese dato calcular la corrección Cres sin 
necesidad de medir el diámetro interno del cono, 
cuya medición es más complicada cuando no se 
quiere hacer de forma burda [9]. 
 
2.2. Cálculo de la corrección por ajuste del 
menisco en recipientes volumétricos no 
normalizados con forma cónica. Método 2. 
 
Como puede apreciarse en la Figura 1 (a), la punta 
del cono Imhoff no termina en vértice, sino más bien 
en un casquete curvo (irregular en los de vidrio), lo 
que en principio introduce un error al modelar los 
volúmenes contenidos a distintas marcas de aforo 
del cono Imhoff con la Ecuación (2). Se puede notar 
también que la pared del cono Imhoff no conserva 
un grosor uniforme a lo largo de todo el cuerpo, por 
lo que tal vez no sería adecuado modelar el cono 
Imhoff completo como un cuerpo cónico uniforme y 
continuo, si el ángulo entre la generatriz y el eje del 
cono no es constante. 
 
Una forma de reducir el error mencionado es 
fraccionando los recipientes cónicos en una serie de 
conos truncados [Figura 1 (b)], con lo que los 
distintos diámetros internos pueden ser calculados 
de forma secuencial mediante la fórmula: 
 

 iiii
i

i DDDD
a

V 1
22

1
sec

43
1

 


      (4) 

 
Donde: 
Vi

sec = Volumen de una sección cónica truncada 
delimitada por dos marcas de aforo, i e i+1, cm3; 
Di+1 = Diámetro interno del instrumento en la marca 
de aforo i+1, cm; 
Di = Diámetro interno del instrumento en la marca 
de aforo i, cm; 
ai = altura de la sección cónica truncada delimitada 
por dos marcas de aforo, i e i+1, cm. 
 
Se puede iniciar los cálculos de los diámetros 
internos desde la boca del cono hacia la punta, o 
viceversa. En el primer caso, se deberá medir el 
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diámetro interno en la marca de aforo superior 
(alcance) del cono. Este dato corresponderá al valor 
de Di+1 en la Ecuación (4), con lo que ubicando la 
marca de aforo inferior en la que se quiere delimitar 
la primera sección cónica truncada, se puede 
conocer el valor de Vi

sec, y con las mediciones de a 
para las dos marcas de aforo, se puede conocer ai. 
La Ecuación (4) se transformará entonces en una 
ecuación de segundo grado en Di. Una de las raíces 
es negativa y carece de sentido físico, la otra raíz 
corresponde al valor del diámetro Di, que a su vez 
se convertirá en el Di+1 de la siguiente sección 
cónica truncada, con lo que se reinicia el ciclo de 
cálculo y se continua hasta llegar a la punta del 
cono. 
 
Para el cálculo en el sentido punta – boca del cono, 
no se requiere medición de diámetro alguno, puesto 
que se trata de una variante refinada del Método 1. 
La primera sección modelada será un cono recto y a 
partir de la segunda se tendrá el modelado de 
secciones cónicas truncadas. La Ecuación (4) se 
usa de forma idéntica a la descrita en el párrafo 
anterior, sólo que esta vez se irá conociendo Di y se 
irá calculando Di+1. Los cálculos empiezan tomando 
Di = 0, que corresponde a la punta del cono.  
 
En el caso en que se requiere medir el diámetro 
interno en la marca de aforo superior, se puede 
medir fácilmente el diámetro externo en la marca de 
aforo de mayor volumen y luego restar dos veces el 
espesor promedio de la pared del cono, para tener 
una buena aproximación del diámetro interno en esa 
marca de aforo. Téngase en cuenta también que en 
este Método 2 se deben conocer los valores de las 
alturas a las distintas marcas de aforo donde se 
quiere conocer la corrección por resolución en el 
ajuste del menisco, con el fin de poder calcular las 
alturas de las secciones cónicas truncadas (ai). 
Una vez calculado el diámetro interno en todas las 
marcas de aforo en que se requiera, se deberá 
hacer uso de la Ecuación (1) para calcular la 
corrección por resolución en el ajuste del menisco. 
 
2.3. Medición de la altura desde la punta a una 
marca de aforo en un recipiente con forma 
cónica 
 
Para la medición de la altura a, se utilizó un medidor 
de alturas con una resolución del visualizador de 
0,01 mm y alcance de 600 mm. La medición se 
realizó según el  procedimiento de un laboratorio 
acreditado bajo la norma NMX-EC-17025-IMNC-
2006 [11]. El procedimiento consiste en fijar el cono 
en posición vertical, utilizando un aditamento y un 

nivel de burbuja para su correcta alineación. Luego  
se fija como altura cero la parte inferior interna del 
cono y enseguida se toma la lectura de la altura a la 
marca de aforo en cuestión (Figura 2). 
 

 
Fig. 2. Medición de la variable a con el medidor de 
alturas (cono Imhoff). 
 
2.4. Incertidumbre de la medición de altura 
 
Se consideraron los siguientes contribuyentes de la 
incertidumbre: 

1. Incertidumbre del patrón de medida. 
2. Incertidumbre por resolución del 

instrumento. 
3. Incertidumbre de las diferencias de 

temperatura entre el patrón de medida y el 
mensurando. 

4. Incertidumbre del coeficiente de expansión 
térmica. 

5. Incertidumbre de las diferencias de 
temperatura entre el ambiente y el 
mensurando. 

6. Incertidumbre por diferencias del coeficiente 
de expansión térmica entre el patrón de 
medida y el mensurando. 

7. Incertidumbre por repetibilidad. 
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Todas las aportaciones fueron evaluadas. Sin 
embargo, solamente las aportaciones 1, 2 y 7 
presentan contribuciones significativas, del orden 
del 52,0 %, 19,0 % y 28,8 %, respectivamente. En la 
sección de resultados se presentan los valores 
numéricos de la medición y su incertidumbre 
asociada. 
 
2.5. Valores de referencia del diámetro interno 
de los recipientes con forma cónica 
 
En otro trabajo de los autores, se han reportado 
mediciones directas del diámetro interno de 
recipientes volumétricos no normalizados, hechas 
con un comparador óptico [9]. Con la idea de tener 
valores de referencia para evaluar los resultados 
que se podrían obtener utilizando la Ecuación (3) y 
los dos Métodos propuestos, se siguió el 
procedimiento descrito en [9] para hacer mediciones 
directas del diámetro interno de los recipientes con 
forma cónica. En la referencia citada se explica la 
determinación de la incertidumbre de la medición 
del diámetro interno con el comparador óptico, por 
lo que no se duplicará aquí tal información. 
 
 
3. RESULTADOS 
 
3.1. Resultados obtenidos con un cono Imhoff 
 
En la Tabla 1 se muestran los valores medidos de a, 
así como la incertidumbre asociada a cada uno de 
ellos. La altura medida es el promedio de tres 
lecturas corregido. 
 
Volumen 
de aforo 
V / cm3 

Altura medida a / 
mm 

Incertidumbre 
expandida      

(k = 2) / mm 
0,1 4,60 0,037 
1 18,89 0,057 
10 64,43 0,061 
100 163,62 0,063 

1 000 382,64 0,120 
Tabla 1. Medición de a e incertidumbres asociadas. 
 
La Tabla 2 contiene los resultados del cálculo de Cres  
mediante la Ecuación (3) para un valor de h = 0,05 
mm, comparados contra los valores que se obtienen 
con una medición directa del diámetro interno del 
cono Imhoff utilizando un comparador óptico, como 
se indica en [9]. 
 
La Tabla 3 presenta los resultados del cálculo de 
Cres con la Ecuación (1), una vez que se ha 
calculado el valor de D con la Ecuación (4), como 

Di+1, para un valor de h = 0,05 mm. Se muestra la 
comparación contra los mismos valores de 
comparador óptico de la Tabla 2. 
En la Tabla 4 están los resultados del cálculo de Cres  
con la Ecuación (1), una vez que se ha calculado el 
valor de D con la Ecuación (4), como Di, para un 
valor de h = 0,05 mm. Se muestra la comparación 
contra los mismos valores de comparador óptico de 
la Tabla 2. 
 
 

Línea 
de 

aforo / 
cm3 

Cres medidor 
de alturas 

(cono recto) 
/ cm3 

Cres con 
comparador 
óptico / cm3 

Diferencia 
/ % 

0,1 0,003 261 0,000 923 253,3 
1 0,007 941 0,003 335 138,1 
10 0,023 281 0,016 359 42,3 

100 0,091 676 0,072 081 27,2 
1 000 0,392 013 0,378 266 3,6 

Tabla 2. Cres (h = 0,05 mm) calculado con el Método 
1 (conos rectos). 

 
 

Línea 
de 

aforo 
/ cm3 

Cres medidor 
de alturas, 

(conos 
truncados) 

/ cm3 

Cres con 
comparador 
óptico / cm3 

Diferencia 
/ % 

0,1 0,003 261 0,000 923 253,3 
1 0,003 039 0,003 335 - 8,9 
10 0,019 006 0,016 359 16,2 

100 0,078 476 0,072 081 8,9 
1 000 0,367 974 0,378 266 - 2,7 

Tabla 3. Cres (h = 0,05 mm) calculado con el Método 
2 (conos truncados), iniciando desde la punta del 

cono Imhoff. 
 
 

Línea 
de 

aforo 
/ cm3 

Cres medidor 
de alturas, 

(conos 
truncados) 

/ cm3 

Cres con 
comparador 
óptico / cm3 

Diferencia 
/ % 

0,1 0,005 841 0,000 923 532,8 
1 0,001 087 0,003 335 - 67,4 
10 0,023 503 0,016 359 43,7 

100 0,071 583 0,072 081 - 0,7 
1 000 0,379 894 0,378 266 0,4 

Tabla 4. Cres (h = 0,05 mm) calculado con el Método 
2 (conos truncados), iniciando desde la boca del 

cono Imhoff. 
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3.2. Resultados obtenidos con un tubo para 
centrífuga 
 
En la Figura 3 se muestra el arreglo experimental 
utilizado en las mediciones realizadas en un tubo 
para centrífuga. El procedimiento, equipo e 
instalaciones son las indicadas en la Sección 2.3. 
 

 
Fig. 3. Medición de la variable a con el medidor de 

alturas (tubo para centrífuga). 
 
En la Tabla 5 se muestran los valores medidos de a, 
en el tubo para centrífuga, así como la 
incertidumbre asociada correspondiente. La altura 
medida es el promedio de tres lecturas corregido. 
 
 
Volumen 
de aforo 
V / cm3 

Altura medida a / 
mm 

Incertidumbre 
expandida      

(k = 2) / mm 
0,05 4,64 0,037 
0,25 11,95 0,043 
2,5 33,92 0,047 
10 58,77 0,051 
25 83,94 0,054 

Tabla 5. Medición de a en el tubo para centrífuga. 
 

 
La Tabla 6 muestra los resultados del cálculo de Cres  
mediante la Ecuación (3) para un valor de h = 0,05 
mm, comparados contra los valores que se obtienen 
con una medición directa del diámetro interno del 
cono Imhoff utilizando un comparador óptico, como 
se indica en [9]. 
 
 

Línea 
de 

aforo / 
cm3 

Cres medidor 
de alturas 

(cono recto) 
/ cm3 

Cres con 
comparador 
óptico / cm3 

Diferencia 
/ % 

0,05 0,001 616 0,000 582 177,7 
0,025 0,003 139 0,001 548 102,8 
2,5 0,011 056 0,007 564 46,2 
10 0,025 524 0,019 466 31,1 
25 0,044 677 0,036 919 21,0 

Tabla 6. Cres (h = 0,05 mm) calculado con el Método 
1 (conos rectos). Tubo para centrífuga. 
 
La Tabla 7 presenta los resultados del cálculo de 
Cres con la Ecuación (1), una vez que se ha 
calculado el valor de D mediante la Ecuación (4), 
como Di+1, para un valor de h = 0,05 mm. Se 
muestra la comparación contra los mismos valores 
de comparador óptico de la Tabla 6. 
 
 

Línea 
de 

aforo 
/ cm3 

Cres medidor 
de alturas, 

(conos 
truncados) 

/ cm3 

Cres con 
comparador 
óptico / cm3 

Diferencia 
/ % 

0,05 0,001 616 0,000 582 177,7 
0,25 0,001 137 0,001 548 - 26,6 
2,5 0,010 732 0,007 564 41,9 
10 0,019 919 0,019 466  2,3 
25 0,040 927 0,036 919 10,9 

Tabla 7. Cres (h = 0,05 mm) calculado con el Método 
2 (conos truncados), iniciando desde la punta del 

tubo para centrífuga. 
 
 
En la Tabla 8 están los resultados del cálculo de Cres  
con la Ecuación (1), una vez que se ha calculado el 
valor de D con la Ecuación (4), como Di, para un 
valor de h = 0,05 mm. Se muestra la comparación 
contra los mismos valores de comparador óptico de 
la Tabla 6. 
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Línea 
de 

aforo 
/ cm3 

Cres medidor 
de alturas, 

(conos 
truncados) 

/ cm3 

Cres con 
comparador 
óptico / cm3 

Diferencia 
/ % 

0,05 0,002 711 0,000 582 365,9 
0,25 0,000 381 0,001 548 - 75,4 
2,5 0,012 774 0,007 564 68,9 
10 0,017 532 0,019 466 - 9,9 
25 0,044 071 0,036 919 19,4 

Tabla 8. Cres (h = 0,05 mm) calculado con el Método 
2 (conos truncados), iniciando desde la boca de la 

sección cónica del tubo para centrífuga. 
 
 
4. DISCUSIÓN 
 
Cuando se calcula el diámetro D, con la Ecuación 
(2), para los distintos valores de V y a de las Tablas 
1 y 5, y se encuentran las relaciones del radio (D/2) 
a la altura medida a, se obtienen los valores 
mostrados en las Tablas 9 y 10, respectivamente. 
Para un cono circular recto, la relación D / 2a 
corresponde a la tangente del ángulo entre la 
generatriz y el eje, la cual es constante. 
 
 

Altura medida 
(a), mm 

Diámetro (D), 
mm D / 2ª 

4,60 9,112 0,990 5 
18,89 14,220 0,376 4 
64,43 24,348 0,189 0 
163,62 48,317 0,147 6 
382,64 99,913 0,130 6 

Tabla 9. Relación radio / altura en el cono Imhoff. 
 
 

Altura medida 
(a), mm 

Diámetro (D), 
mm D / 2ª 

4,64 3,849 0,414 6 
11,95 6,279 0,262 8 
33,92 13,879 0,204 6 
58,77 22,264 0,189 4 
83,94 30,662 0,182 6 

Tabla 10. Relación radio / altura en el tubo para 
centrífuga. 

 
 
Los valores de la tangente en ambas tablas nos 
indican que haber modelado la forma real del cono 
Imhoff o del tubo para centrífuga como un cono 
circular recto parece ser más adecuado en valores 
de aforo más grandes, lo que tiene sentido al 
observar que el espesor de las paredes del cono 

Imhoff es más uniforme en los aforos mayores (ver 
Figuras 1 y 2). Algo similar sucede con el tubo para 
centrífuga. Esta uniformidad se refleja también en la 
constante disminución de las diferencias (terceras 
columnas) de las Tablas 2 y 6, conforme los valores 
de aforo aumentan. 
 
En los resultados de las Tablas 3 y 7 debe 
recordarse que el modelado parte de la punta del 
cono, por lo cual el primer resultado del diámetro (y 
por consiguiente el de Cres) es idéntico al del Método 
1. Sin embargo, a partir del segundo diámetro 
calculado con la Ecuación (4) se tienen mucho 
mejores estimados de Cres que los obtenidos con el 
Método 1. 
 
Los valores de Cres de las Tablas 4 y 8 tienen las 
diferencias más pequeñas para los primeros dos 
aforos (desde la boca hacia la punta), pero debe 
recordarse que el primero corresponde en realidad a 
una medición directa, mientras que el segundo sí es 
un cálculo con la Ecuación (4). Hacia aforos 
menores, los resultados presentan diferencias cada 
vez más grandes, debido a que la simplificación del 
modelado no contempla ni las irregularidades del 
espesor de las paredes del cono ya comentadas. 
Además, el modelado boca-punta supone una 
terminación del instrumento en punta (diámetro 
cero). 
 
 
5. CONCLUSIONES 
 
No se dispone públicamente de los valores del 
diámetro interno de recipientes volumétricos no 
normalizados en las distintas marcas de aforo. La 
falta de esta información dificulta a los laboratorios 
la calibración de dichos recipientes volumétricos, 
abundantes en la industria nacional. 
 
Se realizaron mediciones de la altura entre varias 
marcas de aforo de recipientes no normalizados, 
mediante un sistema de medición confiable, en un 
laboratorio acreditado. Adicionalmente se recurrió a 
una única medición de diámetro externo y 
estimación de grosor de paredes del recipiente en el 
aforo de mayor valor. 
 
Con esa información experimental fue posible 
estimar los valores correspondientes de la 
corrección por resolución en el ajuste del menisco. 
Se ensayaron dos métodos, el segundo con dos 
variantes de modelado. Los mejores valores se 
obtuvieron con el Método 2, modelando desde la 
punta hacia la boca del cono. Con ninguna de las 
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tres opciones ensayadas se logra una buena 
estimación de la corrección por resolución en el 
ajuste del menisco para el aforo menor, la cual se 
sugiere estimar haciendo una medición directa del 
diámetro interior, bien sea con un calibrador o 
usando un comparador óptico, según se indica en 
[9]. 
 
La principal fuente de disparidad de los valores con 
los métodos propuestos, respecto de una medición 
directa con un comparador óptico, se atribuye a que 
ambos instrumentos usados en el experimento 
(cono Imhoff y tubo para centrífuga) son de vidrio y 
como tal no tiene paredes de espesor uniforme a lo 
largo del cuerpo cónico. Se presume que en el caso 
de recipientes cónicos de plástico, las diferencias 
obtenidas serían menores. 
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EN EL PATRÓN NACIONAL DE FLUJO DE LÍQUIDOS DE MEXICO 
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CENAM; Dirección de Flujo y Volumen 
km 4.5 Carr. a los Cués; El Marqués, Qro.; México 

rarias@cenam.mx; 442-2110571 
 

Resumen: Se presenta una amplia descripción del funcionamiento del Patrón Nacional de Flujo de Líquidos; 
incluyendo el análisis de la incertidumbre de medición para los diferentes modos de operación del patrón, de 
acuerdo con los procedimientos recomendados en el documento JCGM 100: 2008.  Las principales fuentes 
de incertidumbre se refieren a la calibración del sistema de medición de masa (compuesto por un conjunto de 
tres celdas de carga) y a la caracterización de la válvula desviadora de flujo. Los valores de incertidumbre 
expandida referente al flujo másico se sitúan alrededor de 0.030 %; mientras que para el flujo volumétrico la 
incertidumbre expandida es del orden de 0.04 %. 
 
 
1. INTRODUCCIÓN 
 
El Patrón Nacional de Flujo de Líquidos (PNFL) 
instalado en el CENAM es usado para satisfacer las 
necesidades de trazabilidad en las mediciones de 
flujo de líquidos en México y otras regiones 
internacionales. Fue puesto en funcionamiento en 
1996, y desde entonces se usa para la calibración 
de medidores de flujo de diversos principios (por 
ejemplo: electro-magnetismo, aceleración de 
coriolis, ultrasonido,  presión diferencial, 
desplazamiento positivo, entre otros). Los clientes 
de este patrón nacional son muy diversos; los hay 
ligados a la industria petrolera, de la producción de 
energía eléctrica, de la industria textil, de los 
alimentos, de las bebidas, de la distribución del 
agua potable, entre muchas otras. 
 
La técnica de calibración que con mayor frecuencia 
se usa en el PNFL es la conocida como “arranque y 
paro en modo dinámico” (del inglés: flying start and 
stop); mediante su aplicación, el flujo no se 
interrumpe en ningún momento durante la 
comparación entre el PNFL y el medidor bajo 
calibración, minimizando con ello una de las 
amenazas a la repetibilidad del resultado de 
calibración. 
 
El intervalo de medición de caudal volumétrico en el 
PNFL va desde 6 m3/h hasta 720 m3/h, usando agua 
limpia como fluido de trabajo. El control del caudal 
se logra mediante tres mecanismos independientes: 
a) variación de frecuencia del motor eléctrico que 
mueve a la bomba vertical, b) recirculación y c) 
estrangulación. Mediante el control por variación de 
frecuencia se evita también el calentamiento del 
agua y se minimiza el consumo de energía eléctrica. 

El mecanismo de control de caudal por recirculación 
tiene además el propósito de brindar seguridad en la 
operación del sistema al evitar la ocurrencia de 
golpes de ariete. Finalmente, el control de caudal 
por estrangulación cumple también con la finalidad 
de establecer un valor de presión del fluido 
adecuado para evitar el fenómeno de cavitación. 
 
La trazabilidad de los resultados de medición de 
flujo másico, flujo volumétrico, cantidad de masa o 
cantidad de volumen se asegura a través de la 
ejecución estricta de programas de calibración y 
verificación periódicos de los sistemas de medición 
que integran el PNFL: masa, tiempo, densidad, 
temperatura, presión y humedad relativa.  
 
 
2.- DESCRIPCIÓN DEL PNFL 
 
2.1 Sistema de bombeo 
 
El PNFL cuenta con dos bombas verticales tipo 
turbina para impulsar el agua a través del sistema 
de tuberías que lo integran; la mayor, con tres 
impulsores abiertos, con capacidad para impulsar 
hasta 900 m3/h, a una presión máxima de descarga 
de 1 MPa; mientras que la bomba más pequeña, 
también vertical tipo turbina de impulsor sencillo, 
tiene una capacidad de bombeo de 2.5 m3/h, a una 
presión máxima de descarga de 0.6 MPa. La 
descarga de ambas bombas se conecta a un 
múltiple de descarga de 500 mm de diámetro. 
 
El depósito de bombeo tiene una capacidad de 
almacenamiento de 280 m3, y el agua que se 
deposita en el mismo es tratada a través de un 
sistema suavizador instalado en el sitio. 
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Los motores eléctricos de ambas bombas son 
conectados a variadores de frecuencia para 
mantener un control de la velocidad de operación de 
las bombas. Este mecanismo de control es ideal 
para lograr el llenado del sistema a condiciones de 
caudal bajo, facilitando la eliminación del aire a 
través de los diversos puertos de extracción a lo 
largo del sistema. 
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Fig.1 Diagrama esquemático del PNFL. 

Componentes: 1 cárcamo de bombeo, 2 Variador de frecuencia 
(2), 3 bomba (2), 4 medidor bajo prueba, 5 instrumentación en 
línea de prueba, 6 válvulas de control de flujo (4), 7 válvula 
desviadora (2), 8 instrumentación para condiciones ambientales, 
9 tanque de pesado (2), 10 celdas de carga para medición de 
masa (2), 11 cisterna de drenado 
 
 
2.2 Sistema de conducción. 
 
En el PNFL pueden ser instalados medidores de 
flujo con diámetros desde 25 mm hasta 250 mm en 
cualquiera de dos líneas de calibración: una de 100 
mm, y la segunda de 200 mm de diámetro. Todas 
las tuberías de conducción son fabricadas en acero 
inoxidable con el propósito de evitar la ocurrencia de 
corrosión a lo largo del sistema; después de 18 
años de trabajo ininterrumpido, las tuberías que 
integran el PNFL no presentan señales de corrosión 
en ninguna zona. 
 
La longitud de tubería recta disponible para la 
instalación de los medidores bajo calibración es de 
34 metros; longitud suficiente para que la propia 
rugosidad superficial de la tubería actúe como 
acondicionador de flujo; esta longitud de tubería 
recta disponible representa más de 130 veces el 
diámetro de un medidor de 250 mm. 
 
En las líneas de prueba se encuentran instalados 
sensores de presión, temperatura y densidad, cuyos 
resultados se usan para evaluar los factores de 
corrección aplicables. 
 
 

2.3 Sistema de control de caudal 
 
La regulación del caudal a través del PNFL es una 
de las cualidades más importantes de este patrón 
nacional; no solamente es necesario obtener 
condiciones adecuadas de repetibilidad  sino 
también mantener condiciones estables de flujo; 
típicamente, durante una corrida de calibración la 
variación en el caudal másico es menor que ± 0.2 % 
respecto del valor del caudal. La fig. 1 muestra las 
variaciones de caudal en un medidor bajo 
calibración durante el periodo de comparación 
contra el patrón de referencia. Se aprecia en esta 
imagen que el PNFL posee excelentes condiciones 
de estabilidad, para una corrida de calibración que 
tuvo una duración de 280 s, a un caudal cercano a 
1900 kg/min. 
 
El control de caudal por el mecanismo de 
estrangulación se realiza mediante un arreglo en 
derivación (válvulas instaladas en paralelo)  para 
emplear dos válvulas de control en cada una de las 
dos líneas de prueba. La línea de 200 mm de 
diámetro cuenta con válvulas de control tipo bola de 
200 mm y 50 mm de diámetro; mientras que en la 
línea de prueba de 100 mm de diámetro se 
encuentran instaladas válvulas de 100 mm y 25 mm 
de diámetro.  
 

 
Fig. 2  Variaciones de flujo en el PNFL durante una 

corrida de comparación entre el medidor bajo 
prueba y el PNFL. 

 
2.4 Sistema de desviación del flujo 
 
Durante una corrida de calibración, una vez que el 
agua ha pasado a través del medidor bajo 
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calibración entonces se direcciona hacia la zona de 
los tanques de pesado; si se reúnen las condiciones 
de estabilidad para iniciar una comparación entre el 
medidor bajo calibración y el PNFL, entonces el 
agua debe ser direccionada hacia el interior del 
tanque de pesado; esta operación se realiza usando 
una válvula de 2 vías en forma de pantalón 
(conocida como válvula diverter) y un pistón 
neumático que le da movimiento (ver fig. 3). 
 

 
 

Fig. 3 Vista superior de la válvula desviadora 
(diverter) del tanque de pesado de 10 000 kg. A la 

izquierda se aprecian los sensores ópticos de 
posición. 

 
El tiempo de operación de la válvula desviadora es 
del orden de 0.250 s desde la posición de reposo 
hasta la posición de fin de carrera. De acuerdo con 
la caracterización del movimiento de esta válvula, la 
diferencia entre los tiempos de ida y vuelta es del 
orden de 20 ms; esta diferencia en los tiempos de 
accionamiento de la válvula representa una de las 
principales fuentes de incertidumbre del PNFL. 
 
 
2.4 Sistema de medición de masa 
 
El PNFL cuenta con dos tanques de pesado: uno de 
10 000 kg y el segundo de 1500 kg de capacidad; 
con resolución de 10 g y 5 g, respectivamente. Cada 
tanque de pesado cuenta con tres celdas de carga, 
cuyas respuestas son enviadas a un dispositivo 
indicador HBM DK38. 
 
El sistema de pesado es calibrado periódicamente 
usando pesas de 50 kg y 500 kg, que a su vez son 
calibradas en el Laboratorio de Grandes Masas del 
CENAM. La calibración de ambos puentes de 
pesado se realiza en forma manual; es decir, las 

masas de referencia son colocadas, una por una, en 
los compartimientos diseñados para este propósito.  
 

 
 

Fig. 4  Vista parcial del sistema de pesado para el 
tanque de 10 000 kg. 

 
 
3.- CALIBRACIÓN DE MEDIDORES  DE FLUJO 
 
El PNFL puede emplearse para calibrar medidores 
de flujo, midan éstos con principios másico o 
volumétrico. En las secciones siguientes se 
muestran los modelos matemáticos empleados para 
obtener los resultados de calibración; siendo el 
mensurando el factor de corrección adimensional 
FM, o bien la constante de calibración Km (o Kv para 
una calibración en modo de volumen). 
 
3.1 Calibración de medidores del tipo Coriolis 
 
Los equipos de medición de flujo que hacen uso de 
la aceleración de Coriolis como mecanismo para 
producir una respuesta al flujo de fluido que circula 
a su través, son quizás los medidores de mayor uso 
en la actualidad. Estos instrumentos son 
ampliamente usados en la industria debido a su 
notable versatilidad (pueden ser usados para medir 
la velocidad o la cantidad de fluido en modo masa o 
en modo volumen, y son capaces de medir la 
densidad del fluido). Dotándolos de señales de 
medición de temperatura y presión, los medidores 
por el principio de Coriolis pueden realizar 
correcciones  a la rigidez del tubo de medición. 
 
Cuando uno de estos equipos se compara con el 
PNFL, el modelo empleado para calcular su 
constante de calibración es el siguiente: 
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Km=
Nm

tm
tref + Cdiv

ቈ൫mf + Ccal,mf		mi		Ccal,mi൯·
ρp ρa

ρp
·

ρA,r + Ccal,ρ

ρA,r+ Ccal,ρ ρa
+ቀVfρA,i,fViρA,i,iቁ

 + Crep

 
(1) 

 
Donde, Km es la constante de calibración 
(mensurando); Nm representa la cantidad de pulsos 
emitidos  por el medidor durante el periodo de 
colección de agua; tm es el tiempo transcurrido para 
emitir Nm pulsos enteros; tref el tiempo transcurrido 
desde la actuación del sensor óptico de inicio hasta 
el de finalización; Cdiv representa la corrección a las 
mediciones de tiempo por imperfecciones en los 
movimientos de la válvula desviadora (Cdiv = f(qv)); 
mf y mi representan las indicaciones de masa al final 
e inicio del periodo de colección de agua; Ccal,mf y 
Ccal,mi son las correcciones a las indicaciones de 
masa final e inicial, de acuerdo con los valores 
establecidos en el certificado de calibración del 
sistema de pesado; a  es la densidad del aire 
atmosférico en las proximidades del tanque de 
pasado, y estimada con la ecuación propuesta por 
Arias [1]; A,m es la densidad del agua, evaluada a 
las condiciones de temperatura y presión del 
medidor, usando la ecuación de estado obtenida a 
partir de los resultados de medición de la densidad 
del agua contenida en el PNFL; A,r es la densidad 
del agua, evaluada a las condiciones del tanque de 
pesado; Ccal, es la corrección por trazabilidad de las 
mediciones de densidad, de acuerdo con la 
caracterización del agua realizada en el laboratorio 
de densidad del CENAM; p es la densidad de 
las pesas de referencia usadas para calibrar el 
sistema de pesado, este valor y su incertidumbre 
son informados en el certificado de calibración de 
las pesas; Vf  y Vi representan el volumen de 
inventario entre el medidor bajo calibración y el 
sistema de pesado a las condiciones finales e 
iniciales de presión y temperatura; este volumen se 
estima a partir de las dimensiones de las tuberías y 
accesorios instalados, A,i,f y A,i,i representan la 
densidad del agua a las condiciones del volumen de 
inventario al final y al inicio de la comparación. 
 
La densidad del agua se calcula a partir de la 
temperatura y presión a que se encuentre el fluido, 
usando para este propósito el modelo siguiente: 
 
 
 
 

ρA = a5 ቈ1െ
ሺa1 	ߴ ሻ2·ሺa2		ߴሻ

a3·ሺa4		ߴ ሻ
   

(2) 
 
Donde   en °C es la temperatura del agua. La 
ecuación 2 tiene la misma estructura que la 
ecuación propuesta por Tanaka y colaboradores [3] 
para calcular la densidad del agua en función de la 
temperatura; con validez exclusiva para las 
muestras de agua obtenidas del PNFL, las 
constantes de dicha ecuación tienen los siguientes 
valores 
 
a1/°C  3.722 605 37 
a2/°C  301.797 
a3/°C

2  522 528.9 
a4/°C  69.348 81 
a5/(kg/m3)  1 000.420 7 
 
Los valores para a1 y a5 fueron obtenidos por la 
aplicación de un algoritmo de regresión no lineal por 
mínimos cuadrados [2] a los valores obtenidos en el 
laboratorio de densidad; la desviación típica de los 
residuales obtenidos mediante la aplicación de la 
ecuación 2 es igual a 0.03 kg/m3. 
 
En el modelo 1, Cdiv representa la corrección que se 
aplica a las mediciones del tiempo transcurrido 
desde el principio hasta el fin de llenado del tanque; 
su cálculo se basa en la ejecución de las 
recomendaciones establecidas en la norma 
internacional ISO 4185:1980 [4], en la cual se 
establece el siguiente modelo matemático: 
 

   

Cdiv =
t

nെ 1
	

ۏ
ێ
ێ
ێ
ۍ
q

q' ×

∑ ∆mi
n
1

∑ ti
n
1

൘

ሺm1 െm0ሻ
tൗ
െ 1

ے
ۑ
ۑ
ۑ
ې

 

      (3) 
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Donde q y q corresponden a los caudales medidos 
bajo condiciones normales de operación q, y al 
promedio de los n lotes, q, que se introducen en el 
tanque, hasta completar la masa que se colecta en 
una corrida normal (  m1  m0).  
 

x i u i (K m) /(pulsos/kg) %

C den/(kg/m3) 0.00 0.00

 ϑ ref/°C 0.000 0.00

ϑm/°C 0.00 0.00

 pm/MPa 0.00000 0.000

ϑa/°C 0.00264 0.08

 p b/hPa -0.00077 0.01
hr /% 0.00015 0.00

 d ref/m 0.00001 0.000

 l ref/m 0.00015 0.00

e /m 0.00000 0.00

E /MPa 0.00000 0.00

 /°C-1 -0.00001 0.00

p i i/MPa 0.00026 0.001

ϑ i i/°C -0.00877 0.88

p i f/MPa -0.00026 0.00

ϑ i f/°C 0.00880 0.89

m i/kg 0.01219 1.70

m f/kg -0.07690 67.7

t ref/s 0.03949 17.9

t m/s -0.00673 0.52

N /pulsos 0.00135 0.02

 b/(kg/m3) -0.00025 0.00

C rep/(pulsos/kg) 0.030 10.31

 100.0

0.083

0.166

0.028

u (K m)/(pulsos/kg)

U (K m)/(pulsos/kg)

U (K m)/%  
 

Tabla 1 Presupuesto de incertidumbre 
correspondiente a la calibración de un medidor tipo 

Coriolis en modo masa contra el PNFL. 
 
 

Cdiv es obtenido a diferentes caudales, con la 
finalidad de corregir las mediciones de los intervalos 
de tiempo, a cualquier caudal; ésta es una actividad 
que forma parte de la continua caracterización del 
PNFL, y se realiza una vez por año. La 
incertidumbre en el valor de Cdiv considera las 
variaciones obtenidas durante la caracterización, así 
como las correspondientes a la trazabilidad de los 
resultados de medición de los intervalos de tiempo, 
como a la reproducibilidad de largo plazo. 
 
Se aprecia en la tabla 1 que las tres principales 
contribuciones a la incertidumbre de Km son: a) la 
medición de masa final mf,  del agua colectada en el 
tanque, b) la medición del periodo de tiempo 
transcurrido entre los disparos de arranque y paro 
(incluida la corrección por la operación de la válvula 
desviadora Cdiv) y c) la repetibilidad del proceso de 
calibración. La contribución por repetibilidad del 
proceso de calibración es calculada a partir de la 
desviación típica de la media del factor Km obtenido 
para cada valor de caudal. 
 
Es de interés resaltar que las contribuciones a la 
incertidumbre relacionadas con las mediciones de 
temperatura son muy pequeñas, y sólo aquellas 
relacionadas con las variaciones del volumen de 
inventario toman valores que puedan considerarse 
medianamente significativos; como se verá más 
tarde, ésta no será la situación para la calibración 
de medidores de flujo en modo de volumen. 
 
3.2 Calibración de medidores de caudal en modo 
volumen 
 
La mayoría de los equipos de medición de flujo 
funcionan con principios de medición a través de los 
cuales se infiere la velocidad de circulación del 
fluido; de tal manera que combinando la velocidad 
del fluido con la sección transversal a través de la 
cual fluye el fluido, se obtiene el caudal volumétrico. 
Medidores como las turbinas, electromagnéticos, 
por ultrasonido, o por generación de vórtices, entre 
otros, funcionan con esta filosofía. La calibración de 
estos medidores se refiere entonces a la 
determinación de la cantidad de pulsos que emite el 
medidor por unidad de volumen, Kv. 
 
El modelo matemático empleado para determinar Kv 
es muy parecido a aquél usado para determinar Km; 
sin embargo, como podrá apreciarse más tarde en 
este documento, el valor de la  densidad del agua si 
juega un rol más importante en lo que se refiere a la 
incertidumbre del mensurando, Kv.  
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Kv=
Nm

tm
tref + Cdiv

൫mf + Ccal,mf െmi െ Ccal,mi൯·
ρp ρa

ρp
·

1
ρA,m

·
ρA,r  Ccal,ρ

ρA,r  Ccal,ρ ρa
+
ቀVfρA,i,f െ ViρA,i,iቁ

ρA,m


 

+ Crep	

             (4) 
 

x i u i (K v ) /(pulsos/m3) %

C den/(kg/m3) 49.86 20.26

 ϑ ref/°C -0.016 0.00

ϑm/°C -33.00 8.88

 pm/MPa 0.061 0.000

ϑa/°C 2.624 0.06

 p b/hPa -0.731 0.00

hr /% 0.177 0.00

 d ref/m 0.000 0.000

 l ref/m -0.011 0.00

e /m 0.002 0.00

E /MPa 0.001 0.00

 /°C-1 0.000 0.00

p i i/MPa 0.254 0.001

ϑ i i/°C -9.13 0.68

p i f/MPa -0.254 0.00

ϑ i f/°C 9.13 0.68

m i/kg 12.15 1.20

m f/kg -76.6 47.8

t ref/s 39.5 12.7

t m/s -6.73 0.37

N /pulsos 1.34 0.01

 b/(kg/m3) -0.25 0.00

C rep/(pulsos/k 30.01 7.34

 100.00

102

204

0.034

u (K v)/(pulsos/m3)

U (K v)/(pulsos/m3)

U (K v)/%  
 

Tabla 2 Presupuesto de incertidumbre 
correspondiente a la calibración de un medidor de 

caudal en modo de volumen contra el PNFL. 

Se aprecia en el presupuesto de incertidumbre 
relacionado con la calibración de un medidor de 
caudal en modo de volumen que la densidad del 
agua tiene un rol importante; de acuerdo con la 
tabla 2, es ésta la segunda mayor contribución a la 
incertidumbre de Kv; de igual forma, la temperatura 
del agua ϑm, contribuye ahora de forma más 
importante a la incertidumbre de Kv, en comparación 
con su despreciable contribución a la incertidumbre 
de Km. En virtud de la relevancia de las mediciones 
de densidad del agua en las calibraciones de 
medidores de caudal volumétrico, el PNFL cuenta 
con equipo de medición de densidad conectado en 
forma permanente a las tuberías del PNFL; este 
densitómetro usa el fenómeno de resonancia para 
relacionar el periodo de vibración del tubo en 
resonancia con la densidad del fluido. Este equipo 
es usado para dar seguimiento a las variaciones de  
densidad del agua respecto del tiempo. 
 
 
4 RESULTADOS TÍPICOS DE CALIBRACIÓN 
 
Con el propósito de ilustrar el desempeño típico de 
un medidor de flujo del tipo Coriolis a diferentes 
caudales, en esta sección se muestran los 
resultados de calibración de un  medidor de 25 mm 
de diámetro, calibrado en modo de medición de 
masa por comparación contra el PNFL. 
 
Antes de la iniciar la comparación de resultados 
entre el PNFL y el medidor tipo Coriolis, se realiza 
una verificación del desempeño del medidor en 
condiciones de flujo nulo; para lograr este propósito, 
una vez que se ha permitido la circulación de fluido 
a través del medidor por espacio de 30 minutos, se 
cierra una válvula de bloqueo instalada aguas abajo 
del medidor. Si la respuesta del medidor bajo 
condiciones de flujo cero excede las 
especificaciones del fabricante, entonces se 
procede a realizar el ajuste o “reconocimiento” del 
cero. Normalmente, los fabricantes de este tipo de 
instrumentos de medición disponen  de una 
aplicación para cumplir con este propósito. 
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a b c d E f g h 

Caudal 
másico 

qm/(kg/min) 

 
Pulsos 

N/pulsos 

 
t/C 

Masa patrón 
m/kg 

Factor 
Km/(pulsos/kg)  

Repetibilidad 
s(Km) 

Error 
e/% 

U(Km) 
(%) 

301 3 011 236 26.4 1 505.40 2 000.3 7.85·10-6 0.01 

0.028       
kp = 2.05    
ef = 51 
p ≈ 95% 

251 3 010 082 26.4 1 505.14 1 999.9 2.12·10-5 -0.01 

201 2 998 341 26.3 1 498.88 2 000.4 3.22·10-5 0.02 

150 3 000 987 26.4 1 500.26 2 000.3 4.01·10-5 0.02 

101 3 027 142 26.5 1 513.09 2 000.6 1.87·10-5 0.03 

51 1 904 468 26.6 951.90 2 000.7 8.26·10-5 0.04 

25 1 972 986 26.6 986.10 2 000.8 7.55·10-5 0.04 

 
Tabla 3  Resultados de calibración de un medidor tipo Coriolis, por comparación contra el PNFL. Los valores 

promedio reportados en esta tabla están referidos a la temperatura de prueba. 
 
Son diversos los puntos de interés alrededor de  
resultados que se ilustran en la tabla anterior: a) las 
variaciones de temperatura durante el proceso de 
calibración fue de 0.3 °C, hecho que revela una 
excelente condición de estabilidad térmica, b) la 
variación entre los valores mínimo y máximo 
correspondientes a Km es menor que 0.05 %, lo cual 
evidencia una excelente linealidad del medidor en el 
intervalo de calibración [25;301] kg/min, c) la 
desviación típica experimental del factor Km es 
notablemente pequeña, lo cual significa que tanto el 
desempeño del medidor como del PNFL fue óptimo, 
en términos de la variabilidad exhibida. 
 
 
5. DISCUSIÓN 
 
De acuerdo con la información presentada en las 
tablas 1 y 2, el PNFL posee capacidades de 
calibración en el orden de 0.028 % y 0,034 % para 
calibración de medidores de flujo, en los modos de 
masa y volumen, respectivamente. Estos valores 
son ligeramente menores que los valores de 
incertidumbre que actualmente se encuentran 
publicados en la Base de Datos de la Oficina 
Internacional de Pesas y Medidas (del francés, 
Bureau Internacional des Poids et Mesures) [5] 
como las capacidades de medición y calibración del 
CENAM en relación a la magnitud de flujo de 
líquidos. 
 

La caracterización del PNFL en lo que respecta a la 
medición del tiempo representa una de las mejores 
oportunidades de mejora para una eventual 
disminución de la incertidumbre de medición; esto 
queda de manifiesto en los presupuestos de 
incertidumbre presentados en las tablas 1 y 2, 
correspondientes a la calibración de medidores de 
flujo en los modos de masa y volumen. Una 
disminución en la incertidumbre asociada a la 
variable Cdiv está vinculada con un mejor 
posicionamiento de los sensores ópticos de inicio y 
paro, además de la minimización de los tiempos de 
actuación de la válvula desviadora. 
 
Las bondades del PNFL en lo que respecta al 
control del caudal quedan de manifiesto en los 
valores de repetibilidad tan pequeños que son 
alcanzados durante los servicios de calibración (ver 
columna f de la tabla 3); siendo ésta una de las 
principales virtudes del PNFL; los valores 
informados en la columna f representan la 
desviación típica experimental de los valores de Km. 
El número de réplicas en cada caudal es igual o 
mayor que 4. 
 
 
6. CONCLUSIONES 
 

 El Patrón Nacional de Flujo de Líquidos 
(PNFL) instalado en el CENAM es apto para la 
calibración de medidores de caudal másico y 
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volumétrico en el intervalo [6; 720] m3/h, con 
incertidumbres de medición del orden de 0.03 
% (con una probabilidad de cobertura del 95 
%). 
 Las principales fuentes de incertidumbre del 
PNFL corresponde a la medición de la masa de 
agua que se colecta en los tanques, a la 
corrección en las mediciones de tiempo y a la 
densidad del agua. 
 De acuerdo con la información publicada en 
la base de datos BIPM-KCDB, el desempeño 
del PNFL es comparable a los patrones 
nacionales del mismo tipo que funcionan en 
países como Estados Unidos de Norteamérica, 
Reino Unido, Alemania, Corea, Japón, entre 
otros. 
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han obtenido en el diseño y establecimientos de 
sistemas similares (PTB de Alemania, CEM de 
España, NMi de Holanda, CDT Gas de Colombia), 
como la experiencia adquirida en estos 20 años de 
trabajo del personal de la Dirección de Flujo y 

Volumen en el diseño y establecimiento de otros 
patrones de medición de flujo de fluidos (gas, agua 
e hidrocarburo) nacional e internacional donde 
hemos participado como asesores. 

 
Fig. 2.-   Requerimientos de la industria nacional vs capacidad instalada en el CENAM en 

calibración de medidores de caudal de gas. 
 
La necesidad de disponer del SMFGBP presión está 
en tres principales razones: 

1. Resolver la demanda de calibración de: 
laboratorios acreditados, del sector 
industrial, CFE, PEMEX y distribuidoras de 
gas, así como institutos de  servicios y de 
investigación. 

2. Reducir costos de traslado, tiempo de 
traslado y de prueba, que se invierte al 
enviar sus instrumentos a calibrar al 
extranjero. 

3. Agregarse a los Institutos de Metrología que 
cuentan con un Sistema de medición de 
este tipo de tecnología. 

 

1.1 Abreviaturas 
 
CENAM: Centro Nacional de Metrología 
PTB: Physikalisch-Technische-Bundesanstalt 
CEM: Centro Español de Metrología 
NMi: Netherlands Mediation Institute 
CDT: Centro Desarrollo Tecnológico de Colombia 
PEMEX: Petróleos Mexicanos 
PGPB: Pemex Gas y Petroquímica Básica 
SNG: Sistema Nacional de Gasoducto 

CFE: Comisión Federal de Electricidad 
AMGN: Asociación Mexicana de Gas Natural 
MBC: Medidor Bajo Calibración 
MR: Medidor de referencia 
 
 
2. Diseño del SMFGBP. 
 
El alcance de medición y la capacidad operativa del 
SMFGBP se definió en función de los tipos de 
medidores que actualmente se encuentran 
instalados en sistemas de medición de gas en la 
industria nacional, en laboratorios secundarios como 
patrones de referencia y en los tipos de medidores 
de flujo de gas existentes en el mercado, así como 
la perspectiva de cambio que pretenden en el futuro. 

2.1 Medidores bajo calibración (MBC) 

En la infraestructura del SNG de PEMEX y de las 
empresas distribuidoras de gas, cuatro principales 
técnicas se encuentran instalados en sus sistemas 
de medición de volumen de gas natural que se usan 
para realizar la compra-venta (transferencia de 
custodia) del fluido: 

a) medidores de desplazamiento positivo 
(rotativos) 

b) turbinas 

6 500 m3/h (108 333 L/min)

8 000 m3/h (133 333 L/min)

1 600 m3/h (26 667 L/min)

6 500  m3/h(108 333 L/min)
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Industria de la transformación, 
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Capacidad programada al 2014 del CENAM , 
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Transporte de Gas  Natural, 
incertidumbre ≤ 1%

Simposio de Metrología 2014 
____________________________________________________

 
 

____________________________________________________
6 - 10 de Octubre, 2014 

_________________________________________

ISBN 978-607-96162-9-8 92 Simposio Metrología, Memorias 
CENAM



c) ultra
d) plac

Los elemen
de medició
placas de 
unidades; 
medidores 
turbinas y 5
presión de 
000 kPa (72
condiciones
28 mil m3/d.

La moderni
caudal de 
opera PGPB
la paulatina
medidores 
confiables (e

En el sector
manejan ca
información 
medidores d
AMGN y da
han realizad
del tipo turb
185 000 de
revisando l
ultrasónicos
paulatiname
 

Fig. 3.  
volumen de
Fuente: Ge

  
El diámetro
intervalo d
seleccionad
m3/h vs ultr
En el SNG, 
industrial lo

asónicos 
cas de orificio
tos primarios
n del SNG 

orificio, su
de los cua

de despla
50% de med
operación m

25 psi) y el ca
s normalizada
 

zación de los
gas instalado
B está en mar
 sustitución d

de tecnolo
e.g. ultrasónic

r distribución 
audales desd

que se ti
de flujo de ga
ata desde el 
do el censo).
bina/rotativo e
el tipo diafrag
a evolución 

s para los ca
ente el uso de

Evolución en 
e gas en los ga
erencia de Sist

Automatiz

o de los me
de medida 
do, (e.g. turbin
rasónico DN3
empresas di

os diámetros

o (en proceso 
s instalados e
de PEMEX, 
uman alrede
les 10% co
azamiento p
didores tipo 

más represen
audal volumét
as) alcanza va

s sistemas d
os en los ga
rcha. Los plan
de las placas
ogías más 
cos,  ver Figu

a diferencia 
de (5 a 6 
ene sobre 
as, fue propo

año 2005 (a
 Clasificados

en 1 100 unid
gma. Sin em

en el uso 
audales máx
e placas de or

el uso de los m
asoductos de P
emas de Contr
zados, PGPB 

didores depe
y del tipo 

na DN300 co
300 con qmax=
stribuidoras d

s que se em

de reemplaz
en los sistema

sin incluir la
edor de 17
orresponden 
positivo, 40
ultrasónico. L
tativa es de 
trico (referido
alores de has

de medición d
asoductos qu
nes considera

s de orificio p
modernas 

ura. 3). 

de PEMEX, s
500) m3/h;
el parque d
rcionado por 
actualmente n
s en medidore
dades y más d
bargo, se es
de medidore
imos y reduc
rificio. 

medidores de 
PGPB-PEMEX.
rol y Monitoreo

ende tanto d
de medid

n qmax= 10 00
= 8 000 m3/h
de gas y sect
mplean en lo

 

o) 
as 
as 
70 

a 
0%  
La 

5 
o a 
sta 

de 
ue 
an 

por  
y 

se 
la 

de 
la 

no 
es 
de 
stá 
es 
cir 

 

 
o 

del 
dor 
00 
h). 
tor 
os 

puntos
50 mm
presio
kPa co
300 y 
 
2.2 Alt
 
En tér
el di
secund

a) de c
b) de 
presió
(presió

Los sis
como 
fluido 
servici
presió
increm
la ope
desven

En un
fluido 
aband
uso de
1) Ga
algún
la ven
fluido 
grande
sistem
invers
elevad
de me
respec

2) aire
cercan
siguien
 

 La
ba
sis

 la 
tem
req
us
ad

 el 
co

s de transfer
m hasta 609 
nes pueden 
on conexione
600. 

ternativas té

rminos opera
iseño de 
darios:  

circuito cerra
circuito abi

ón; o bien 
ón atmosféric

stemas de m
ventaja princ
de trabajo 

io; el contro
n se logra m

mento de la te
eración de 
ntaja. 

n sistema de
pasa a trav

dona el sistem
e: 
as Natural (o
gasoducto a 

ntaja principa
y presión d

es caudales
ma de medició

ión inicial en
do de manten
edidores de 
cto a un siste

e húmedo co
nas a la p
ntes ventajas

a infraestruct
aja presión es
stema de alta

instrumen
mperatura, h
quiere cump

sando fluidos
dicionalmente

fluido usado
osto (aire húm

rencia de cus
mm (2 inch 
variar desde

es bridadas t

écnicas 

ativos, existen
los sistem

ado 

ierto usando
usando air

ca) como fluid

medición de ci
cipal, la posib

según los 
l del caudal 

más rápida y s
emperatura de
los soplador

e medición d
vés de la zo
ma. Estos dis

opcional aire 
alta presión 

al de calibrac
e operación,
, sin embar

ón a alta pres
n toda la inf
nimiento y el 

gas (client
ma a baja pre

omo fluido de
resión atmo

s:  

tura del siste
s más económ
a presión.  
ntación as

humedad, vá
plir con requ
s peligrosos 
e que elevan s
 para la calib

medo tomado 

stodia oscilan
hasta 24 inc

e 300 kPa a 
tipo ANSI cla

n dos enfoqu
mas de ref

o gas natura
re a baja p
do de trabajo.

rcuito cerrado
bilidad de cam

requerimien
y regulación

sencilla. Dism
el gas, gener
res puede s

e circuito ab
ona de calibr
seños contem

de soplado
(SNG-PEME

ción del MBC
 así como a

rgo impleme
sión requiere 
fraestructura,
costo de cal
e) es eleva
esión.  

e trabajo a pr
sférica, tend

ema de med
mica en relac

sociada (
lvulas y tube

uisitos de se
y de alta 

su costo; 
bración tiene 
del laborator

n desde 
ch) y las 

 5 000 
ase 150, 

es para 
ferencia  

l a alta 
presión 

o tienen 
mbiar de 
ntos del 
n de la 
minuir el 
rado por 
ser una 

bierto el 
ración y 
mplan el 

ores) de 
EX), con 
C con el 
alcanzar 
ntar un 
una alta 
 costos 
ibración 

ado con 

resiones 
dría las 

dición a 
ión a un 

presión, 
ería) no 
eguridad 
presión, 

un bajo 
rio); 

Simposio de Metrología 2014 
____________________________________________________

 
 

____________________________________________________
6 - 10 de Octubre, 2014 

_________________________________________

ISBN 978-607-96162-9-8 93 Simposio Metrología, Memorias 
CENAM



 la inve
mínima 
calibrac

 No req
unidade
tener s
gas. 

 La calib
puede 
rodamie

 El costo
(cliente)
alta pres

 Existen 
pruebas
turbinas
institucio
NMi de 
valores 
usando 
revisar 
factor d
alta pre
de calib

 
Se revisaro
seleccionó 
factores c
volumen 
requerimien
internaciona
recomendac
Institutos N
satisfactorio
sistemas de
 
El sistema
elementos 
tubos de m
instrumenta
presión, tem
de aire (extr
control de c
de control) 
adquisición 
específicas 
 
2.3 Medido
 
En la sele
característic
repetibilidad
caudal, caíd
salida (alta 
el flujo y e

ersión inicial 
comparado

ción a alta pre
uiere conect

es de regulac
istemas de m

bración a baja
determinar e

entos de los m
o de calibrac
) es bajo con
sión 
información 

s de calibra
s y rotativ
ones como e
Holanda y C
de alta pres
aire y Gas N
su desempeñ
e corrección 

esión que apl
ración obteni

n diferentes 
la mejor opc

como reque
de inventa

ntos que 
ales ISO 9951
ciones de fab
acionales de

os en el de
e medición de

a de medic
primarios (

medición y ac
ción asociad

mperatura y hu
ractor de etap
caudal (variad

y un sistem
de datos; tod
que los hace

res de refere

ección de l
cas importa
d, estabilidad
da de presió
o baja frecue

el reconocim

y de man
o con un 
esión (gas nat
tarse a un 
ción o limpie
medición de 

a presión es 
el comportam

medidores.  
ción de med
n respecto a

suficiente so
ación de m
vos que h
el PTB/Pigsa
CEESI de US
ión y a presi
atural [6], con

ño metrológic
a diferentes

lique para co
da a presión 

alternativas d
ción conside
rimientos d
ario, así 

solicita 
1, EN 12261, 
bricantes y la 
e Metrología 
esarrollo de 
e flujo de gas.

ión estará 
medidores d
condicionado
da como los
umedad, el s
pas múltiples)
dor de frecue
a de supervi
dos ellos con 
n especiales.

encia 

los MR, se
antes com
 en el tiemp

ón, incertidum
encia), cero p
iento a nive

ntenimiento e
sistema d

tural o aire); 
gasoducto, d
za del gas y
la calidad d

más sensible
miento de lo

didores de ga
a un sistema 

obre estudios
medidores tip
han realizad
r de Aleman

SA a diferente
ón atmosféric
n el objetivo d
co y estimar u
 valores de d

orregir la curv
atmosférica.

de diseño y s
erando alguno
e instalació
como otro
las norma
AGA Report 
información d
con resultado
este tipos d
 

integrado p
de referenc
res de flujo) 
s sensores d
istema induct
), el sistema d

encia y válvula
isión, control
característica

. 

e consideraro
mo linealida
po, relación d
mbre, señal d
pulsaciones e
l internaciona

 

es 
de 

de 
y/o 
del 

e y 
os 

as 
a 

s y 
po 
do 
ia, 
es 
ca 
de 
un 
de 
va 

se 
os 

ón, 
os 
as 
7, 

de 
os 
de 

por 
ia, 
e 

de 
tor 
de 
as 
 y 
as 

on 
ad, 
de 
de 
en 
al. 

Pocos
altos 
fabrica
recono
sean 
Institut
Alema
Transc

El sist
medid
tobera
interva
permit
medid
m3/h e
con in
zona 
observ
facilita
en la c
model
G400, 
corres
inch).

 

 

Tab

 
 

 

s son los fabr
requisitos m

ación para 
ocimiento inte

utilizados e
tos Nacionale

ania, el NMi 
canada Calib

tema de med
ores formado

as tipo Vent
alo de medida
tirá utilizar e
ores con inte

en la zona de
tervalo de m
de baja (rot

va en la Tab
ara el estable
calibración de
os G4000, 
 G250, G16

spondientes d

bla 1. Medidor

Fig. 4. Desem

icantes que c
metrológicos 

un MR, qu
ernacional y 
en sistemas
es de Metrolo
de Holanda 
rations.  

dición consis
o por turbina
turi en régim
a de (0.8 a 6 
en paralelo 

ervalo de med
e alta (turbina
edida de (0.0
tativos y tob
bla 1 y Figur
ecimiento de 
e medidores 
G2500, G16

60, G100 y 
de 400 mm a 

res de referenc
SMFGBP 

mpeño metrológ

cumplen con 
en su proc

ue cuenten 
que sus me

s de medic
ogía como el 
o laboratorio

ste en un arr
as, rotativos-
men crítico 
500) m3/h. E
hasta 4 dif

dida de (200 a
as) y de 4 me
08 a 400) m3

beras), tal co
ra 4. Estrate
diferentes c

de caudal de
600, G1000,
G65 con diá
50 mm ((16 

cia que integrar

gico de los MR

los más 
ceso de 

con el 
edidores 
ción de 
PTB de 

os como 

reglo de 
-duos y 
con un 

El diseño 
ferentes 
a 6 500) 
edidores 
3/h en la 
omo se 

egia que 
caudales 
e gas de 
 G650, 
ámetros 
inch a 2 

 
ran el 

 
R. 

Simposio de Metrología 2014 
____________________________________________________

 
 

____________________________________________________
6 - 10 de Octubre, 2014 

_________________________________________

ISBN 978-607-96162-9-8 94 Simposio Metrología, Memorias 
CENAM



2.4 Instrum
En la medic
fundamenta
y humedad
objeto de c
(expansión/
correcta com
MBC. La in
no solam
adecuadas 
considera e
por los fabri
mercado. 
característic
asociados s

 

Instrumento

Transmisor 
presión 
manométric
absoluta 

Sensor de 
temperatura
tipo PT100  

Transmisor 
humedad 
relativa y 
temperatura
  
Tabla 2. Inst

*exactitud
“histéresis

 
2.5 Suminis
 
Durante el 
inducir un fl
MR; los cua
frecuencia (
de gas que 
aire emplea
tendrá en e
y garantiza
temperatura
temperatura

Para propor
se han con

mentación aso
ción de volum
al la medición
 (cuando se
corregir por 
compresión) 
mparación de
nstrumentació
mente cara
a un sistema

el reconocimie
cantes en má
En la Tab

cas metrológ
seleccionados

os 
Interval

medid

de 

ca/ 

(0 a 4
kPa 

(0 a 10
kPa

a (0 a 30

de 

a  

(0 a 100
, 

(0 a 30

trumentación a
SM

d considera los
s” y “repetibilid

stro de aire 

proceso d
lujo de aire a
ales, entrega
(pulsos) para
pasará a trav

ado se toma
el laboratorio 
ará un ca

a controlada 
a en la zona d

rcionar un fluj
nsiderado do

ociada 
men de fluido
n de la presió
e usa aire hú

los cambios
en el aire y

e volumen en
ón selecciona
acterísticas 
de referencia

ento internac
ás de 35 años
bla 2 se 
gicas de los
s.  

o de 
da 

Ca

46) 
/ 

00) 
a 

*exac
estabi

seña
(4

) °C 

100 Ω
0.05%
Ω/Ω/°C
Ω/Ω/°C
0.06 %
 4 hilo

0) % 

) °C 

*exac
y de 

seña
(4

asociada que fo
MFGBP. 
s factores de “n

dad” (manual de

e calibración
a través del M
rán una seña
 inferir el vol
vés de ellos. 
rá de la atm
(en proceso 
udal más 
y mínimos 

de calibración

jo continuo y 
os ventilador

os gaseosos e
ón, temperatu
úmedo) con 
s de densida
y, realizar un
ntre el MR y 
ada contemp

metrológica
a, sino tambié

cional adquirid
s de estar en 
observan la

s instrumento

racterísticas

ctitud ≤ 0.04 %
ilidad ≤ 0.05 %

año  
al de salida de
4 a 20) mA 
Ω, *exactitud ≤
% , α= 0.00385
C ± 0.000005
C, estabilidad
%/año,  
s 

ctitud de 1.7 %
0.2 °C en (0 a
40) °C,  

al de salida de
4 a 20) mA  
ormara parte d

no linealidad”, 
el fabricante).

n se requie
MBC y del (lo
al de salida e
umen o caud
El volumen d

mósfera que s
de ampliació
uniforme co
gradientes d

n. 

estable de ai
res extractore

 

es 
ura 

el 
ad 
na 
el 

pla 
as 
én 
do 
el 
as 
os 

%, 
%/ 

e  

≤ 
5 
5 
d ≤ 

% 
a 

e  

el 

ere 
os) 
en 
dal 
de 
se 

ón) 
on 
de 

ire 
es 

centríf
propor
mientr
de  10
80 kP
menor

 

2.6 Co
Para l
cauda
por va
conexi
velocid
de la r
Hz). 

Fig

 

Consid
arreglo
diferen
selecc
de cal
es ne
bloque

 

Para e
tipo m
disco d
en ace
con a
acción
la zon
actuad
salida 
zona d

fugos de 
rciona un c
ras que el se
0 500 m3 /h 
a buscando 
r del 1%.  

ontrol del cau
ograr una es
l inducido, lo

ariadores de 
ión eléctrica 
dad del moto
regulación de

g. 5.  Diagra
soplador, par

derando que
o en paralelo
ntes valores 
ción del (los) 
libración de u
ecesario ten
eo que nos ay

Selecciona
proteger 
metrológica
velocidad d
bloqueo de
de hermetic

esta activida
mariposa brid
de hierro dúc
ero inoxidab

actuador neu
n abre-cierra (
na de aguas 
dor eléctrico 

de 4 a 20 m
de aguas aba

etapas múl
caudal máxim
egundo induce

a  una  pres
lograr una e

udal y de blo
stabilidad me
os sopladore
frecuencia, q
permitirá el c

or acoplado a
e la frecuenci

ma de control 
ra obtener un c

e el sistema 
o, necesario 
de caudal a 
MR que se u
un MBC de d
ner válvulas 
yuden a: 

ar el (los) MR,
las caracte

as del MBC
del rotor de tu
el sistema pa
cidad. 

ad se han se
dadas tipo A
ctil recubierto 
le 416 y asi

umático para
(on-off) que e
arriba de los
del tipo mod

mA, que esta
ajo. 

ltiples, el 
mo de 1300
e un caudal 

sión  atmosfé
estabilidad de

oqueo 
nor que el 1

es serán con
que a través 
control precis
al soplador, a
ia del voltaje

 

de la velocidad
caudal preciso.

de medición
para  estable
probar, med
saran en un 

determinado 
o dispositi

, 
erísticas fís

C y MR (e.g
urbinas y rotat
ara realizar la

eleccionado v
ANSI clase 1

de Nylon11, 
ento elástico

a servicio de
estarán instal
s MR y válvu
dulante con s
arán instalada

primero 
0 m3/h, 
máximo 

érica  de  
e caudal 

% en el 
trolados 
de una 

so de la 
a través 
(0 a 60 

d del 
. 

n es un 
ecer los 
diante la 
proceso 
modelo, 
vos de 

icas y 
g. sobre 
tivos) 

a prueba 

válvulas 
50, con 
vástago 

o EPDM 
e doble 
adas en 

ulas con 
señal de 
as en la 

Simposio de Metrología 2014 
____________________________________________________

 
 

____________________________________________________
6 - 10 de Octubre, 2014 

_________________________________________

ISBN 978-607-96162-9-8 95 Simposio Metrología, Memorias 
CENAM



2.7 Requeri
Con el obj
instalado m
metrológico
del flujo (rem
turbulencias
incremento 
a los reque
mínimas de
usando aco
normas inte
REPORT 7
seleccionad
resultados o
del fabrican
CAD. 
 
Las longitud
se han dise
mm (8 inch
inch) hasta 
MBC y se fa
para preve
húmedo, c
interno y rug
 
 

Fig. 6.  R

 
 
2.8 Sistema

(SCADA

El sistema
automática 
seleccionad
intercambia
comunicació
real en el 
emplea mó
CompactRio
embebida a
robustez y m
de E/S rec
operación fl
calibración 
Figura 6 se 

imientos de 
jeto de ase

mantenga y/
, reduciendo 
molinos, asim
s, etc.) que 
del error del 
erimientos de
e tubería ag
ndicionares d

ernacionales 
7. El tipo d
do fue Akashi 
obtenidos en
te y análisis 

des y diámetr
eñado desde 
h) para la zo

400 mm (16
abricarán en m
nir corrosión

con toleranci
gosidad. 

Requerimientos
tipo turbina,

a de Contro
A). 

a de medi
y/o semiaut

do una 
ble, utiliz
ón con medi

diseño del 
ódulos analó
o de NI Labvie
abierta con un
módulos inter
configurable. 
lexible, confia
de medidore
observa la in

instalación. 
egurar que e
/o mejore s
o eliminado l

metría del perf
podrían ref

medidor, el d
e instalación 
guas arriba y
de flujo, espec
ISO 9951, E
e acondicion
o Mitsubishi 
otros INM, r

del flujo usan

os de los tubo
50 mm (2 in

na de MR y
6 inch) para 
material de a

n al usar ai
ias estrictas

s de instalación
 AGA Report 7

ol y Adquisic

ición operar
tomática, par
plataforma 

zando pro
ción de seña

SCADA. Es
gicos y digi
ew) por ser u
n tamaño peq
cambiables y
El SCADA 

able y segura
es de flujo d
terfaz princip

el medidor y
su desempeñ
as distorsione
fil de velocida
flejarse en u
iseño se aline
de longitude

y aguas aba
cificados en la
N 12261, AG
nador de flu
por los bueno
recomendació
ndo programa

os de medició
nch) hasta 20
y de 50 mm 
la zona de lo
cero inoxidab
re atmosféric

de diámet

n de un medido
7. 

ción de Dato

rá de form
ra esto se h

robusta 
otocolos d
ales en tiemp
sta plataform
tales (llamad
na arquitectu

queño, extrem
y la arquitectu

permitirá un
a del MR en 
de gas (en 
al). 

 

ya 
ño 
es 

ad, 
un 
eó 
es 

ajo 
as 

GA 
ujo 
os 
ón 
as 

ón 
00 
(2 
os 
ble 
co 
tro 

 
or 

os 

ma 
ha 

e 
de 
po 
ma 
do 

ura 
ma 
ura 
na 
la 
la 

 
2.9 Dis
Uno d
del s
labora
requis
norma
de MR

Fig.

 
Las co
en el
para o
el proc
gas, d
del a
ambie
50 Pa
energí
del lab
de cal
de de
MR. 

Despu
diseño
como
(volum
otros; 
Figura
 
 
3. Cali
 

El mé
sistem
Esto e
a travé

seño final 
e los factore

sistema fue 
atorio, asegu
itos de ins

as internacion
R como en la z

. 7.  Interfaz 

ondiciones es
volumen de

obtener result
ceso de calib
e ahí la relev
ire acondicio
ntales de 20 

a. Es importa
ía entre el sis
boratorio prin
ibración, para
nsidad del v

ués de revisa
o del sistema,
el espacio d

men entre el 
finalmente se

a  8. 

ibración de m

étodo de ca
mas de medic
es, la compara
és del MBC 

s considerad
el espacio

rando el cu
stalación con
nales [1, 2, 3 y
zona de los M

principal del pr
SMFGBP. 

stables de pr
 aire dispon
tados repetibl
bración de m
vancia de la a
onado para 
°C ± 1°C de 
nte minimiza
stema de med
ncipalmente  
a lograr pequ
volumen de a

ar las diferent
, y la evaluac
disponible, vo

MBC y MR
e obtuvo el di

medidores d

alibración qu
ción es por c
ación del cau
y después a

os en el dise
o disponible 
umplimiento c
ntemplados 
y 4], tanto en
MBC. 

rograma SCAD

resión y temp
ible es fund
les y consiste

medidores de 
atención en e

lograr cond
temperatura
r la transfere
dición y la atm
durante las p
eños o nulo c
aire entre el 

tes propuesta
ción de factore
olumen de inv
R), económico
iseño mostrad

de flujo de ga

ue aplica en
comparación 
udal másico q
a través del (

eño final 
en el 

con los 
en las 
 la zona 

 
DA del 

peratura 
amental 

entes en 
flujo de 
l control 
diciones 
y Patm ± 

encia de 
mósfera 
pruebas 
cambios 
MBC y 

as en el 
es, tales 
ventario 
o, entre 
do en la 

as 

n estos 
directa. 
ue fluye 
los) MR 

Simposio de Metrología 2014 
____________________________________________________

 
 

____________________________________________________
6 - 10 de Octubre, 2014 

_________________________________________

ISBN 978-607-96162-9-8 96 Simposio Metrología, Memorias 
CENAM



 

bajo condiciones específicas y estables de presión y 
temperatura, de tal forma de obtener un resultado 
que evalué correctamente al MBC 

Fig. 8.  Diagrama final del SMFGBP 
 
 

3.1 Modelo matemático 
 

El método de calibración es la aplicación del 
principio de conservación de la masa o energía, 
ecuaciones de estado y procesos correspondientes, 
representado por el siguiente modelo matemático: 
  	

0 ൌ
߲
ݐ߲
න ߩ ∙ ܸ݀ 


න ߩ


∙ റݒ ∙  റܣ݀

           (1) 

La calibración de un medidor de gas consiste en 
obtener el error (desviación) del caudal másico del 
MBC con respecto al caudal másico del MR, 
empleando el siguiente modelo matemático:  

ெܧ ൌ ቈ
ெ݉ݍ െ ∑ ெோ݉ݍ




∑ ெோ݉ݍ



 ൈ 100 

           (2) 

 

Dónde: 

ெோ݉ݍ ൌ 
ܰ ெܲோ ൈ ெோܧ ൈ ெோߩ

ܭ ெ݂ோ ൈ ெோݐ



ୀଵ

൩   ூܸ ൈ ெோߩ∆
ெோݐ

൨

 ௨ݒݍൣ ൈ  ௨൧ߩ∆

           (3) 
 
 

ெ݉ݍ ൌ 
ܰ ெܲ ൈ ெߩ
ܭ ெ݂ ൈ ெݐ



ୀଵ

൩ 

           (4) 
 
 

La nomenclatura usada tiene la siguiente 
descripción: 
 

ࡹ

ቀࢍ ൗ࢙ ቁ൘  
Caudal másico del MBC 

ࡾࡹ

ቀࢍ ൗ࢙ ቁ൘  
Caudal másico del MR 







 
Suma total del caudal de los 
MR empleados 
i=1 ,  n= 1, 2, 3 y 4 

ࡹࡱ
%ൗ  Error relativo del MBC 

ൗࡾࡹࡼࡺ  Pulsos del MR 

ࡾࡹࢌࡷ
ቀ࢙࢙࢛ ൗ ቁ
൘   Factor K de calibración del 

MR  

ࡹࢌࡷ
ቀ࢙࢙࢛ ൗ ቁ
൘  Factor K de calibración del 

MBC  

ࡾࡹ࢚ ൗ࢙  
Tiempo del MR invertido en 
colectar una masa de aire 

ࡹ࢚ ൗ࢙  
Tiempo del MBC invertido en 
colectar una masa de aire 

ࡾࡹࡱ
%ൗ  

Error del MR (certificado de 
calibración) 

ࡵࢂ
ൗ  

Volumen de inventario 
(atrapado entre el MBC y el 
MR) 

ࢇࢍ࢛ࢌ࢜
ቀ



ൗࢎ ቁ൘  Caudal de fuga entre el MBC 
y el MR 

ࡾࡹ࣋
ቀࢍ ൗ ቁ൘  Densidad del aire en el MR 

[9] 

ࡹ࣋
ቀࢍ ൗ ቁ൘  Densidad del aire en el MBC 

[9] 

ࡾࡹ࣋∆
ቀࢍ ൗ ቁ
൘  Cambio de densidad en la 

zona del volumen de 
inventario 
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 En el diseño del sistema de flujo de gas a baja 
presión se consideraron los requisitos que 
marcan las normas internacionales [1, 2, 3 y 4], 
recomendaciones de fabricantes y de Institutos 
Nacionales de Metrología, y principalmente de 
la experiencia en desarrollo de patrones 
nacionales adquirida en estos 20 años del 
personal de la Dirección de Flujo y Volumen del 
CENAM. 
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DETERMINACIÓN DEL INTERVALO DE CALIBRACIÓN DE LOS 
PATRONES PRIMARIOS DE FUERZA DEL CENAM 
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Resumen: En este trabajo se describe el análisis de la deriva instrumental en los patrones nacionales 
primarios de fuerza con intervalo de medida máximo de 2.5 kN y 50 kN (MMS-2.5kN y MMS-50kN).Para tal 
efecto, se utilizan métodos de análisis con gráficas de control y procesamiento de datos registrados en los 
certificados de calibración de las masas de cada sistema de medida; ya que, son los instrumentos principales 
del sistema primario para la generación de la magnitud de fuerza otorgando la trazabilidad de la medida a los 
instrumentos calibrados en estos patrones nacionales. 
 
 
1. INTRODUCCIÓN 
 
Las máquinas de masas suspendidas como 
patrones primarios de fuerza, consisten 
básicamente en un marco de carga, en donde un 
conjunto de masas (de valor conocido) son 
apoyadas directamente sobre el instrumento a 
calibrar, quedando suspendidas y debido a la acción 
de la atracción por gravedad local en las masas, la 
magnitud de fuerza es realizada [1]. 
 
Como medida materializada, es el sistema de 
medida destinado a definir, realizar y reproducir la 
unidad derivada de la magnitud fuerza, y servir de 
referencia en la carta de trazabilidad del laboratorio.  
Estos patrones primarios son el eslabón de la 
trazabilidad a las mediciones realizadas por la red 
de laboratorios secundarios en México por medio de 
la calibración de celdas de carga, transductores de 
fuerza y anillos de carga de alta exactitud. 
 
Trazabilidad Metrológica está definida como la 
“propiedad de un resultado de medida por la cual el 
resultado puede relacionarse con una referencia 
mediante una cadena ininterrumpida y documentada 
de calibraciones, cada una de las cuales contribuye 
a la incertidumbre de medida” [2]. 
 
Así en la carta de trazabilidad se muestran los 
elementos que constituyen la cadena de trazabilidad 
entre los sistemas de medición, sus incertidumbres 
de medida de acuerdo a la calibración y la 
referencia al documento que soporta cada una de 
estas, utilizándose como una herramienta para 
visualizar información relevante de manera 
resumida. Es útil, por ejemplo, para identificar los 
elementos de la trazabilidad, analizar la cadena de 

trazabilidad, y mostrar la coherencia de los valores 
de las incertidumbres. 
 
Para asegurar la coherencia y confiabilidad de 
medida en los patrones de masas suspendidas bajo 
la determinación de la incertidumbre de medición, 
se requiere de un mecanismo en el sistema de 
calidad para generar el control del equipo por lo que 
se puede hacer referencia a normas internacionales 
sobre la Confirmación Metrológica [4] o 
herramientas estadísticas. 
 
 
2. OBJETIVO DE ESTUDIO 
 
De acuerdo a [3], un aspecto importante de la 
operación eficiente de un sistema de confirmación 
es la determinación del máximo periodo entre 
confirmaciones sucesivas de patrones de medición 
y equipo de medición. De los factores que influyen 
la frecuencia para esta confirmación, podemos 
referenciar la tendencia de datos obtenidos de 
registros de calibración, así como la tendencia al 
desgaste y deriva instrumental del sistema de 
medida. 
 
La base para la decisión inicial de este lapso de 
confirmación metrológica es la incertidumbre 
requerida en la medición bajo el estudio estadístico 
de la deriva instrumental de las masas de los 
patrones primarios de fuerza. 
 
 
3. BASE TEÓRICA 
 
Un aspecto importante para mantener la capacidad 
del laboratorio y generar la trazabilidad con 
resultados de medición confiables, es la 
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determinación del periodo máximo entre 
calibraciones sucesivas del patrón de trabajo e 
instrumentos auxiliares utilizados. Las normas 
internacionales tienen muy en cuenta este aspecto, 
por ejemplo: 
 
ISO/IEC 17025:2005, contiene el siguiente requisito: 
 
5.5.2: “Se deben establecer programas de 
calibración para las magnitudes o los valores 
esenciales de los instrumentos cuando dichas 
propiedades afecten significativamente a los 
resultados” [5]. 
 
ISO 9001:2008, contiene el siguiente requisito: 
 
7.6: “Cuando sea necesario asegurarse de la 
validez de los resultados, el equipo de medición 
debe: 
 
A) Calibrarse o verificarse, o ambos, a 
intervalos especificados o antes de su utilización, 
comparado con patrones de medición trazables a 
patrones de medición internacionales o nacionales; 
cuando no existan tales patrones debe registrarse la 
base utilizada para la calibración o la verificación” 
[6]. 
 
La capacidad de los instrumentos de medición que 
afectan la calidad del producto o servicio, deberá 
ser consistente con la capacidad de medición 
requerida. 
 
Tomando de base que la calibración de los 
instrumentos se puede ver alterada por muchas 
cosas, incluyendo inicialización inadecuada por 
configuración o instalación inapropiada, 
contaminación, daños físicos o deriva en el tiempo. 
 
Con la calibración del instrumento, uno de los 
propósitos es otorgar a los laboratorios, sobre todo 
durante la configuración de su sistema de 
calibración, orientación sobre la forma de determinar 
los intervalos de calibración, por medio de algún 
método disponible y conocido [3]. 
 
En este trabajo, se incluye específicamente el 
estudio de la deriva instrumental de las masas, las 
cuales, generan la fuerza de acuerdo a la segunda 
Ley de Newton. 
La deriva instrumental está definida como:  
 
“Variación continua o incremental de una indicación 
a lo largo del tiempo, debida a variaciones de las 

características metrológicas de un instrumento de 
medida” [2]. 
 
Parte importante para el estudio de la deriva 
instrumental de las masas de los patrones primarios 
de fuerza es referenciada con los registros en los 
certificados de calibración por diferentes ocasiones 
de acuerdo al programa de calibración establecido 
en el laboratorio nacional de fuerza. 
 
Para realizar el análisis estadístico se utiliza el 
método por cartas de control, con esta herramienta 
se pueden obtener mismos puntos de medida por 
cada calibración o confirmación metrológica, y los 
resultados se grafican con respecto al tiempo; de 
estas gráficas, se puede determinar la dispersión, 
deriva y estabilidad del instrumento. 
 
Este es el método más recomendado para la 
determinación eficiente de lapsos de confirmación, 
tomando como referencia los límites de control [3]. 
 
 
4. CRITERIO DE ACEPTACIÓN 
 
La determinación del criterio de aceptación para las 
masas se describe como el límite del intervalo 
máximo de la hipótesis sobre incertidumbre de 
medida siguiente: 
 
“la incertidumbre combinada estándar declarada del 
patrón nacional primario”  
 
Estableciéndose como la hipótesis por experiencia y 
evidencia objetiva para la determinación de la 
próxima calibración de la masa en cuestión bajo el 
estudio de su deriva instrumental. 
 
En este trabajo, entonces el límite de control se 
designará como criterio de aceptación cuando la 
deriva instrumental sea menor al 0.001 % de la 
lectura. 
 
 
5. ANÁLISIS DE DATOS Y RESULTADOS 
 
En el análisis de datos con los registros del 
certificado de calibración de las masas, se muestran 
gráficas y tablas donde se puede observar la 
tendencia de los valores en masa y su deriva 
instrumental. 
 
En las gráficas 1 y 2 siguientes, se observa como 
los valores en masa por cada calibración están 
relativamente sobrepuestos pudiendo entonces 
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APLICACIÓN DEL MÉTODO DE MONTE CARLO EN LA CALIBRACIÓN DE 
MEDIDORES DE PRESIÓN ELECTRÓNICOS

 
Constantino P, Camacho J, y Acquarone A. 

Laboratorio Tecnológico del Uruguay 
Av. Italia 6201, Montevideo, Uruguay 

+598 2 6013724 - Ext.1298 
 
 

Resumen: Este trabajo presenta un estudio de las contribuciones de incertidumbre e incertidumbre 
expandida que tienen lugar en la calibración de un medidor digital de presión por comparación directa con 
una balanza de presión. Se discute la ecuación propuesta por la guía DKD-R 6-1, según plataforma GUM y 
Monte Carlo. Se determinan las diferencias que existen en las incertidumbres resultantes obtenidas según 
estas dos metodologías y en qué forma los distintos componentes del modelo influyen en estas diferencias, 
de acuerdo a la magnitud de su incertidumbre estándar y la función distribución de probabilidad asociada que 
se le asigna. 
 
 
 
1. INTRODUCCIÓN 
 
La recomendación DKD-R 6-1[1] es ampliamente 
utilizada como referencia para la calibración de 
instrumentos de presión de diferentes tipos. En este 
documento se proponen procedimientos específicos 
presentando los modelos matemáticos 
correspondientes en cada caso y realizando el 
análisis de incertidumbre siguiendo el enfoque 
GUM. 
 
En este trabajo se analizan los datos obtenidos en 
una calibración específica de un instrumento digital 
por comparación directa con una balanza de presión 
neumática, clase 0,003%. La estimación de 
incertidumbre se realiza de acuerdo al 
procedimiento detallado en la recomendación 
mencionada. A continuación se repite el análisis de 
incertidumbre en forma comparativa utilizando una 
herramienta de cálculo consistente con el 
suplemento 1 de la Guía de la Expresión de la 
Incertidumbre de Medida (JCGM 101:2008 [2]), 
realizando una simulación de Monte Carlo (MCM) 
sobre el modelo de análisis. 
 
Si bien la confiabilidad de los patrones de tipo 
fundamental es mayor a la de los equipos digitales, 
existen consideraciones que se deben tener en 
cuenta al realizar calibraciones con los mismos, 
exigiendo en general una mayor competencia de los 
técnicos, así como un mayor conocimiento de las 
características de su equipo específico. Dentro de 
las particularidades que tienen las calibraciones de 
este tipo, es de destacar la diversidad de 

magnitudes que influyen en el proceso de 
comparación. Esto es debido a que la calibración de 
medidores se realiza en forma de comparación 
indirecta, obteniéndose la presión generada por el 
patrón, de magnitudes tales como la masa aplicada 
en el pistón, densidad del aire circundante, el área 
efectiva del ensamble pistón-cilindro, temperatura 
del mismo, gravedad local, etc., y no de un valor 
único de presión leído en el instrumento, corregido 
según su curva de calibración e incertidumbre 
asociada.  
 
En la medida que, tanto los patrones utilizados 
como los calibrandos, varían su precisión, muchas 
de estas magnitudes del modelo pueden llegar a 
alternar su significancia en la incertidumbre  
expandida resultante. Esto no solo se observa para 
diferentes calibraciones, sino incluso a lo largo de 
una misma calibración, una magnitud de entrada 
puede pasar de ser un contribuyente menor, a ser la 
controlante del proceso según la fracción del 
intervalo que se esté midiendo.  
 
Cuando se aplica el método de Monte Carlo al 
modelo, las particularidades que presentan la 
distribución de probabilidad de estas magnitudes 
controlantes y su valor, impactan en forma diferente 
sobre la función distribución del mesurando, 
pudiendo afectar incluso la condición de linealidad 
del modelo sobre la cual está basada la ley de 
propagación de incertidumbres (JCGM 100:2008 
5.1.2 [3]). 
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El propósito de este trabajo es evaluar en forma 
experimental estas influencias en una calibración 
específica y al mismo tiempo estudiar en forma 
general en qué medida las características 
inherentes a los procesos de cálculo pueden llegar a 
impactar en estos valores. 
 
 
2. MATERIALES Y MÉTODOS 
 
2.1. Materiales 
 
El patrón utilizado es una Balanza de Presión 
Neumática marca DHI modelo PG-7102 con un 
ensamble Piston-Cilindro rentrante de relación de 
masa 200 kPa/kg modelo PC-7100/7600-200. Como 
calibrando se utiliza un manómetro digital marca 
FLUKE modelo 700G07.  
 
El método utilizado está basado en DKD-R 6-1 y se 
realiza para 10 puntos de la escala de medida que 
cubren un intervalo de 0,34 a 3,40 MPa. 
 
2.2. Modelo matemático 
 
El modelo resultante en la calibración de un 
instrumento electrónico por comparación con una 
balanza de presión puede dividirse en tres etapas. 
En primer lugar el cálculo de parámetros variables 
del modelo, como la densidad del fluido (N2), 
dependiente de la presión medida, o la densidad del 
aire, dependiente de las condiciones ambientales 
durante el ensayo. En segundo lugar es calculada la 
presión generada por el patrón, y en la última etapa, 
estos valores son utilizados en la propia calibración 
del instrumento de muestra. 
 
La presión generada en el caso de balanzas 
neumáticas puede expresarse según el siguiente 
modelo matemático, DKD-R 6-1 ec.31 y 32 [1]: 
 

ܲ ൌ
ܯ∑ . ݈݃. ሺ1 െ

ߩ
ߩ
ሻ

.ሺ,௧ሻܣ ሾ1  ݐ൫ߙ െ .൯ݐ ሺ1  .ߣ ேܲሻ
 ൣ൫ߩ െ .൯ߩ ݈݃. Δ݄൧ 

 
Donde: 
∑M: masa total en kg;  
gl: Gravedad local en m/s2. 
ρa: Densidad del aire en kg/m3. 
ρm: Densidad de las masas en kg/m3. 
ρf: Densidad del fluido (N2) en kg/m3. 
A(0,tr): Área efectiva del ensamble a presión cero y t 
de referencia (20ºC) m2.  
α : Coef. de expansión térmica en ºC-1. 

tp: Temperatura del pistón en ºC. 
tr: Temperatura de referencia en ºC. 
λ: Coeficiente de deformación con P en Pa-1. 
PN: Presión Nominal en Pa. 
∆h: Diferencia de nivel entre el patrón  
       y el calibrando en m. 
 
En esta ecuación debe hacerse notar que algunos 
parámetros de esta ecuación surgen de cálculos 
independientes, por ejemplo, la densidad del aire 
(ρa) responderá a la ecuación propuesta en CIPM-
2007[4]:  

ߩ ൌ
ܯ.

ܼ. ܴ. ܶ
1 െ .௩ݔ ൬1 െ

௩ܯ

ܯ
൰൨ 

 
Con: 
ρ : densidad del aire en kg/m3 
p : presión atmosférica en Pa 
Ma : Masa molar de aire seco = 28,96546 x 10-3 
kg/mol 
Z : factor de compresibilidad adimensional 
R: Constante molar de los gases. 
T : Temperatura en K. 
xv : fracción molar de vapor de agua adimensional 
Mv = Masa molar de vapor de agua 0,01801528 
kg/Mol. 
 
En tanto, el valor de xv se determina a partir de: 
 

௩ݔ ൌ
݄
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݁ቀ்
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ܲ
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ଶ

ܶଶ
ሺ݀   ௩ଶሻݔ݁

Con: 
t : temperatura ambiente ºC; h : humedad relativa 
%HR; p: Presión atmosférica Pa; α=1,0062; 
β=3,14x10-8 Pa-1; γ=5,6x10-7 k-2; A=1,2378847x10-5 
k-2 ; B=-1,9121316x10-2 k-1; C=33,93711047; D=-
6,3431645x10-3 K; ao=1,58123x10-6 KPa-1; a1=-
2,9331x10-8 Pa-1; a2=1,1043x10-10 K-1Pa-1; 
b0=5.707x10-6 KPa-1; b1=-2,051x10-8 Pa-1; 
c0=1,9898x10-4 KPa-1; c1=-2,376x10-6; d=1,83x10-11 
K2Pa-2; e=-0,765x10-8 K2Pa-2. 
 
Puede verse que la densidad del aire dependerá de 
las condiciones de humedad y temperatura 
ambiente, además de la presión atmosférica. En 
este trabajo se calcula el intervalo de valores de h, t 
y P durante la calibración. A partir de esta ecuación 
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se obtiene un valor único de ρa, al que se le asigna 
la incertidumbre calculada por el método analítico.  
 
En el caso de la temperatura del ensamble pistón-
cilindro, su valor será la media de toda la calibración 
con una incertidumbre indicada por su informe de 
calibración, a la que se adicionará una variable de 
variación de temperatura, de valor cero (∆tp) cuya 
incertidumbre será representada por medio de una 
FDP uniforme con intervalo en sus cotas máxima y 
mínima.  
 
Otro parámetro variable que no puede obtenerse 
directamente es la densidad del fluido (N2), el cual 
variará significativamente en cada punto medido del 
intervalo de lectura dependiente de la presión (p) y 
temperatura (T) puntual y responderá a la 
expresión: 
 

ሺ்,ሻߩ ൌ .ሺ்,ሻߩ

0

.
ܶ0
ܶ

 

 
Donde: 
ρf(T,P): Densidad del Nitrógeno a temperatura T y 
presión p; ρf(T0,p0): 1,25046 kg.m-3; p0: 1013,25 hPa, 
y T0:  273,15 K  
 
Para este parámetro, se asignará una incertidumbre 
del 5% de su valor, según una distribución uniforme. 
 
También debe considerarse el set de masas 
utilizado. La densidad de las mismas es 8000 kg/m3 
ya que tanto las pesas como el pistón y la campana 
de soporte están calibrados en masa convencional. 
Finalmente, debe tenerse en cuenta la ecuación 
propia de la calibración del instrumento digital. Esta 
puede expresarse para la corrección media 
ascendente/descendente según la guía DKD-R 6-1 
ec. 9 y 10 [2]:  
 

∆ ൌ  െ ݈  ൫ߜ.ௗ௦௩. 	ߜ.௧ௗௗ
	ߜ.௦௧é௦௦൯ 

 
Donde  ppi y pli corresponden al promedio de 
lecturas del patrón y el calibrando en el intervalo i. 
δp.desv.cero, δp.repetibilidad y δp.histéresis corresponden a las 
contribuciones de incertidumbre para la desviación 
de cero, la repetibilidad y la histéresis 
respectivamente. 
 
La ecuación resultante, entonces, para la corrección 
media en cada punto i del intervalo calibrado será: 
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Para simplificar el cálculo de los coeficientes de 
sensibilidad en el método analítico el cálculo se 
realiza en forma secuencial según la ecuación: 
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ܨ
ܣ
 ݎ݊ܥ െ ݈

 ൫ߜ.ௗ௦௩. 	ߜ.௧ௗௗ
	ߜ.௦௧é௦௦൯ 

 
Donde: F representa a la fuerza aplicada, A el área 
efectiva del ensamble pistón-cilindro y Cnr la 
corrección por nivel de referencia. 
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2.2. Software utilizado. 
 
Las simulaciones para el método de Monte Carlo se 
realizan en lenguaje R. 
 
 
3. RESULTADOS 
 

3.1. Evaluación inicial  
 

En el ensayo realizado, las componentes de 
desviación de cero y de repetibilidad, realizada 
como el desvío estándar de 10 medidas (DKD-R 6-1 
8.2.4[1]), arrojaron un valor nulo. El cero repitió su 
valor en todas las lecturas por lo que también 
δp.desv.cero tiene valor nulo. Por su parte, solamente 
los puntos correspondientes a 0,68 MPa, 1,36 MPa 
y 2,38 MPa presentaron histéresis no nulas, de valor 
100 Pa (una división) en los tres casos. Estos 
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La figura 4 muestra gráficos Cuantil-Cuantil (qq-plot) 
realizados en R para todos los puntos del intervalo 
calibrado. Estos gráficos permiten comparar los 
datos de una población con una distribución normal. 
Una mayor semejanza con una recta (bisectriz de 
los ejes) representa una mayor similitud de los datos 
estudiados a los de una distribución normal. Puede 
verse, entonces, que excepto por el primer punto, 
los únicos casos con desvíos significativos de la 
linealidad, son los puntos con histéresis no nula 
(Puntos 0,68 MPa, 1,36 MPa y 2,38 MPa). En estos 
casos adopta en diferente proporción una forma “S” 
característica de la distribución uniforme.  
 

 
Fig. 4. Gráficos Q-Q para los puntos del intervalo, 

respecto a una distribución normal. 
 
Se observa además que en todos los casos de 
desvío GUM-MCM, la incertidumbre según GUM 
está sobreestimada. Esto es debido a que para un 
nivel de confianza del 95,45% el factor de cobertura 
que se obtiene de GUM para un resultado con FDP 
Normal es de 2, en tanto si la función distribución 
fuera perfectamente uniforme, el factor de cobertura 
para un nivel de confianza de 95,45 es cercano al 
1,7 (JCGM 100  p. 70[3]).  
 
La cuarta y quinta columna de la tabla 2 muestran el 
desvío estándar (σ) del vector resultante por MCM y 

su k calculado como U∆P/σ a partir de esta colección 
de resultados. Se observa que en los puntos con 
histéresis no nula, el k calculado es de menor valor 
que el supuesto para una distribución normal, 
mientras que el resto toman valor 2 correspondiente 
a una distribución normal, como supone la 
plataforma GUM. En el caso del primer punto, si 
bien no existe histéresis, los desvíos a la linealidad 
pueden deberse a que las contribuciones normales 
debidas a la calibración del patrón y masas, son 
muy bajos, permitiendo que alguna otra magnitud 
del modelo con FDP uniforme sea el contribuyente 
mayoritario. 
 
 
5. CONCLUSIONES 
 
5.1. Modelo DKD-R 6-1. El modelo de estimación 
de incertidumbre propuesto por esta guía no resultó 
validado por los valores obtenidos por MCM. Este 
cálculo arroja valores de U sobreestimados ya que 
no tienen en cuenta la obtención del valor de lectura 
del calibrando a partir de un promedio de lecturas 
independientes. 
 
5.2 GUM vs MCM. Se observa que el método GUM 
aplicado al modelo corregido puede considerarse 
válido en tanto una magnitud de entrada con FDP 
uniforme no sea la magnitud controlante del 
proceso. En este último caso, el factor de cobertura 
k tomará valores menores a 2 para un nivel de 
confianza de 95,45%, por lo que el método GUM en 
estos puntos no es adecuado. Debe tenerse en 
cuenta que en la calibración de instrumentos de 
baja precisión, estas magnitudes uniformes pueden 
ser controlantes en todo el intervalo de lectura, por 
lo que el método GUM podría no ser adecuado 
según JCGM 101:2008 p. 34, en ningún punto a lo 
largo del intervalo de lectura.  
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Resumen: Este artículo presenta los resultados de un proyecto de investigación, en el que un total de nueve 
Institutos Nacionales de Metrología participaron para dar trazabilidad a la medición dinámica de tres 
magnitudes mecánicas, la fuerza, el torque y la presión. El trabajo se ha enfocado en el desarrollo de 
métodos trazables de calibración en dinámico, de modelos matemáticos, y de la evaluación de la 
incertidumbre de medida, considerando tanto los sensores mecánicos como los amplificadores eléctricos. 
Este proyecto comenzó en septiembre del 2011, duró tres años, y fue apoyado por el programa EMRP de la 
Unión Europea.  
 
 
1. INTRODUCCIÓN 
 
En muchos sectores de la industria, tales como el 
automovilístico, aeroespacial, instalaciones eólicas, 
fabricación, medicina, automatización y control 
industrial, las mediciones dinámicas de magnitudes 
mecánicas son tareas que hoy en día se aplican 
constantemente. Además, junto con el aumento de 
las aplicaciones de la medición dinámica, la calidad 
de las medidas es un aspecto muy importante.  
 
A pesar de que muchas mediciones de las 
magnitudes fuerza, presión y torque se realizan en 
condiciones dinámicas, actualmente los 
transductores y los amplificadores se calibran 
estáticamente. Todavía no existen normas y 
directrices específicas para la medición dinámica de 
dichas magnitudes.  
 
Es bien conocido que los diversos transductores 
mecánicos presentan un comportamiento dinámico 
que muestra que la sensibilidad desvía de su valor 
estático con la variación de la frecuencia. También 
los varios componentes eléctricos de la cadena de 
medición poseen una respuesta en frecuencia que 
se tiene que tomar en cuenta para obtener medidas 
precisas y confiables. 
 
Para avanzar en la metrología dinámica, nueve 
Institutos Nacionales de Metrología europeos 
participaron en un proyecto de investigación 
dedicado a la medición dinámica. Este proyecto 
EMRP IND09 que se titula “Medición dinámica 
trazable de magnitudes mecánicas” fue apoyado por 

el European Metrology Research Programme 
(EMRP) de la Unión Europea con un presupuesto 
de casi 3,6 milliones de euros (financiado con un 46 
por ciento) considerando esfuerzos laborales de 242 
hombres/mes. El proyecto comenzó en septiembre 
del 2011 y duró tres años. 
 
El proyecto tiene el objetivo de desarrollar y proveer 
las futuras bases de la trazabilidad para mediciones 
dinámicas. Para lograr esa meta, se requiere 
investigar las diversas instalaciones de calibración 
dinámica, sus componentes mecánicos y eléctricos, 
elaborar el correspondiente modelo matemático y su 
incertidumbre asociada. 
 
Las investigaciones conducidas se han enfocado a 
la trazabilidad de las respuestas dinámicas de los 
diferentes transductores, y al igual que de las 
correspondientes instrumentaciones eléctricas para 
el acondicionamiento, la amplificación y el 
almacenamiento de datos. Con respecto a la 
calibración dinámica, excitaciones con señales 
sinusoidales y choques han sido investigadas para 
poder estudiar rangos amplios de amplitud y 
frecuencia. 
 
 
2. PAQUETES DE TRABAJO 
 
El proyecto fue dividido en siete paquetes de trabajo 
(work package en inglés, WP), de los cuales cuatro 
técnicos, un interdisciplinario y dos administrativos: 
 
WP 1: Fuerza dinámica 
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WP 2: Presión dinámica 
WP 3: Torque dinámico 
WP 4: Caracterización de amplificadores  
WP 5: Matemática y estadística para métodos y  
          modelos 
WP 6: Impacto 
WP 7: Coordinación principal 
 
La coordinación y la interacción entre los varios 
paquetes de trabajo están ilustradas en la figura 1.  
 

 

Fig. 1. Interacción entre los paquetes de trabajo [1]. 
 
En las siguientes secciones se describe un breve 
resumen de los temas y actividades en los paquetes 
de trabajo, poniendo especial énfasis en la fuerza 
dinámica como ejemplo.  
 
 
2.1. Fuerza dinámica (WP 1) 
Este paquete de trabajo se enfocó a la medición de 
la fuerza dinámica usando dos tipos de excitación, 
la excitación sinusoidal con ensayos realizados en 
los institutos PTB (Alemania), LNE (Francia) y CEM 
(España), y también con choques (PTB). El WP 1 
fue dirigido por el instituto alemán.  
 
Varios transductores de diferentes diseños y 
principios físicos fueron seleccionados para los 
ensayos: sensores resistivos (basados en galgas 
extensiométricas) y sensores piezoeléctricos, 
rangos de medición de 1 kN hasta 30 kN, utilizables 
para fuerzas de tracción y compresión. 
 
Para la calibración con fuerzas sinusoidales [2, 3], 
cada uno de los participantes ha usado su propio 
dispositivo que utiliza un excitador electrodinámico y 
una masa de carga montada en el transductor de 
fuerza. Por ejemplo, el correspondiente dispositivo 
del CEM está presentado en la figura 2.  
 

Cuando se hace vibrar este sistema mecánico, la 
masa de carga genera una fuerza dinámica según la 
segunda ley de Newton: fuerza es masa por 
aceleración. La medición de esa fuerza inercial nos 
da la referencia para la trazabilidad primaria de la 
calibración dinámica. Para esto se pesa la masa y 
se mide la aceleración por medio de acelerómetros 
o vibrómetros láser. El resultado de la calibración 
sinusoidal es la respuesta en frecuencia de la 
sensibilidad (amplitud y fase) definida como la 
relación entre las señales de la salida del 
transductor bajo calibración y la fuerza de 
referencia.  
 

 

Fig. 2. Dispositivo para la calibración con fuerzas 
sinusoidales en el CEM. 

 
Este sistema mecánico, en el que se introduce la 
excitación sinusoidal a la base del transductor, 
presenta un comportamiento típico de una 
resonancia mecánica a causa de la conexión 
elástica de la masa de carga. La elasticidad se 
puede considerar como propiedad inherente del 
transductor de fuerza, si se supone que las dos 
acoplaciones a ambos lados del transductor, es 
decir, para la masa de carga y para la conexión con 
la plataforma del vibrador, están consideradas como 
rígidas. 
 
Como ejemplo, la figura 3 muestra la medición de la 
resonancia de un transductor HBM U9B / 1 kN 
aplicado con una masa de carga de 1 kg. Se 
observa que el cociente de las aceleraciones de la 
masa de carga y de la plataforma del vibrador 
puede superar el valor 400, lo que demuestra que el 
amortiguamiento es considerablemente débil. 
 
Este comportamiento dinámico se puede describir 
mediante un sistema de masa-resorte-amortiguador 
de un grado de libertad (desplazamiento lineal x). La 
figura 4 ilustra el modelo básico de un transductor 
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de fuerza rígidamente montado y aplicado con una 
masa de carga m. El transductor está compuesto 
por dos masas puntuales (ma, mb) unidas por un 
resorte (rigidez k) y un amortiguador viscoso 
(constante b). Las masas designan las partes 
superior e inferior del transductor, o sea, su cabeza 
y su base. La señal de salida del transductor se 
considera proporcional a la elongación del resorte 
de medición. Con respecto al dispositivo para 
fuerzas sinusoidales, el fundamento corresponde a 
la plataforma del excitador. 
 

 

Fig. 3. Resonancia mecánica de un transductor 
HBM U9B / 1 kN cargado con 1 kg. 

 

  

Fig. 4. Modelo de un transductor de fuerza aplicado 
con una masa de carga. 

 
Por lo general, estructuras más complejas como las 
de los dispositivos dinámicos, igual para las fuerzas 
sinusoidales o para los choques, se pueden derivar 
de este modelo básico. Para ello se aplican las 
propias condiciones secundarias tales como las 
excitaciones externas, por ejemplo la vibración del 
fundamento, y se agregan otros componentes de 
masa-resorte-amortiguador para tener más grados 
de libertad cuando sea necesario.  
 
Para facilitar la transferencia de los distintos 
resultados de la calibración dinámica se propone el 
método de la calibración dinámica basada en 
modelos. La respuesta dinámica de un transductor 
bajo calibración se describe por un modelo, cuyos 
parámetros característicos se identifican utilizando 

los datos medidos [4]. Con respecto al modelo 
mencionado, el transductor está caracterizado por 
los cuatro parámetros ma, mb, k, b. En los casos en 
que no se debe despreciar la elasticidad de las dos 
acoplaciones a la estructura alrededor, el modelo 
respectivo presentará parámetros adicionales.  
 
Las fuerzas de choque han sido otro objetivo de las 
investigaciones teóricas y experimentales [5, 6]. 
Dispositivos para la calibración con fuerzas choques 
sólo existen en el PTB. En la figura 5 se presenta un 
dispositivo utilizando dos masas cúbicas de 10 kg 
para realizar impactos de choque. Su principio de 
funcionamiento está ilustrado en la figura 6.  
 

 
Fig. 5. Dispositivo para la calibración con fuerzas de 

choque hasta 20 kN en el PTB. 
 
La masa al lado derecho se hace impactar con el 
transductor bajo calibración que está montada en la 
segunda masa. El dispositivo utiliza guías lineales 
de cojinetes de aire para minimizar la fricción. De 
nuevo, la trazabilidad de la fuerza dinámica se 
consigue por medio de vibrómetros láser que 
adquieren las aceleraciones de los dos cuerpos en 
el eje común de movimiento. 
 

 
Fig. 6. Esquema de la calibración primaria con 

fuerzas de choque. 
 
Como típicos ejemplos se muestran en la figura 7 
dos señales de fuerzas de choque medidas con 
transductores resistivos de diferente diseño.  
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La señal izquierda se obtuvo con un transductor con 
un peso total (incluido el adaptador) de 1,5 kg. El 
impacto de la masa de 10 kg resultó en un pulso de 
una anchura de 0,7 ms seguido por una vibración 
fuerte. El pulso presenta deformaciones que indican 
vibraciones superpuestas durante el tiempo de 
contacto. Se realizó una identificación de los 
parámetros mediante un modelo expandido, que 
también toma en cuenta las posibles acoplaciones 
elásticas. Los resultados muestran que la vibración 
fuerte está causada por la masa de cabeza ma 
actuando con la rigidez k del resorte de medición.  
 
A diferencia de esta respuesta, el segundo ejemplo 
(fig. 7b) obtenido con un transductor de sólo 63 g 
muestra un pulso de 1,3 ms de forma perfecta sin 
vibraciones notables. Es obvio que el choque 
obtenido con una masa de impacto de 10 kg no es 
capaz de excitar la resonancia de este transductor. 
Las investigaciones teóricas muestran que la 
identificación de parámetros necesita la excitación 
de las resonancias como información clave para 
determinar el comportamiento dinámico del sistema. 
Un método probado para aumentar los contenidos 
espectrales en altas frecuencias y para excitar la 
resonancia del transductor es el uso de impactores 
más livianos que generan pulsos más cortos. Varios 
ensayos experimentales demostraron que un pulso 
de 0,1 ms es suficientemente corto para excitar las 
resonancias de este pequeño transductor [7]. 
 

 

a)        b) 

Fig. 7. Señales de fuerzas de choque medidas: 
a) Interface 1610 / 2,2 kN, b) HBM U9B / 1 kN. 

 
Al finalizar, se comparan los resultados obtenidos 
con los diferentes dispositivos y métodos de 
excitación. El comportamiento dinámico del 
transductor bajo calibración estará correctamente 
comprendido, cuando los respectivos modelos 
resulten en parámetros coherentes.  
 

 
2.2. Presión dinámica (WP 2) 
Este paquete de trabajo, que fue dirigido por el NPL, 
se dedicó a la medición de presión dinámica 
investigando los dos siguientes métodos: 
 

A. Tubo de choque:  
NPL (Inglaterra), SP (Suecia)  

B. Impacto por caída de peso:   
PTB, MIKES (Finlandia), UME (Turquía) 

 
El primer método utiliza un tubo de choque que 
genera choques cortos de presión en un volumen de 
gas de baja presión. El dispositivo está formado por 
un sistema cerrado de dos tubos que están 
conectados por una membrana delgada (figura 8). 
Para generar un choque, se aumenta la presión en 
la primera sección hasta que se rompe la 
membrana, lo que causa una onda de compresión 
que se propaga a lo largo de la segunda sección 
con velocidades hipersónicas. La alta velocidad 
tiene como resultado un rápido salto de la presión 
en menos de un microsegundo. Este salto 
constituye la señal de entrada para los sensores 
bajo calibración que están ubicados frente al 
segundo terminal del tubo. 
 

 

Fig. 8. Esquema de un tubo de choque. 
 
La figura 9 muestra un tubo de choque hecho de 
plástico que se usa para los ensayos en el NPL. La 
primera sección mide 0,7 m de longitud y la 
segunda 2 m.  
 

 

Fig. 9. Tubo de choque en el NPL. 
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Acerca de los tubos de choque se han investigado 
diferentes aspectos [8, 9], entre ellos la 
caracterización de los dispositivos, la influencia del 
material del soporte del sensor bajo calibración, la 
modelación del choque de gas y del sensor, la 
medición de la señal de referencia por medio de un 
vibrómetro láser.  
 
El segundo método para la calibración dinámica de 
transductores de presión utiliza un impacto por 
caída de peso para generar choques de presión en 
los rangos de unos cien megapascales y pocos 
milisegundos de anchura. Una masa definida se 
hace caer desde una altura determinada para 
impactar con el pistón del recipiente de alta presión. 
La fuerza del impacto es transmitida a una pequeña 
cavidad interna de líquido hidráulico y ejerce un 
pulso de presión. Los sensores bajo calibración 
están conectados con esta cavidad mediante 
agujeros delgados. 
 
Cada uno de los institutos aplica un procedimiento 
diferente para la trazabilidad de la medición. 
Mientras que en el UME se usa el dispositivo sólo 
para las calibraciones secundarias, los institutos 
PTB y MIKES han realizado avances para 
establecer una trazabilidad primaria.  
 
En el MIKES se ha investigado el dispositivo 
ilustrado en la figura 10, en el que la trazabilidad se 
obtiene por medio de la medición del movimiento 
dinámico del pistón usando un acelerómetro o un 
vibrómetro láser.  
 

 
Fig. 10. Esquema de la calibración con 

presión dinámica en el MIKES. 
 
El esquema en la figura 11 muestra el dispositivo 
que se ha desarrollado en el PTB [10]. El rayo de un 

vibrómetro láser pasa a través de la cavidad del 
líquido hidráulico y es retro-reflejado. La presión 
dinámica afecta instantáneamente la densidad del 
líquido resultando en un cambio del índice de 
refracción, lo que implica que el vibrómetro láser 
detecta una variación de desplazamiento. Por medio 
de una calibración estática para determinar la 
relación entre presión e índice de refracción, este 
procedimiento óptico ofrece un método rápido para 
medir la presión dinámica con trazabilidad primaria.  
 

 
Fig. 11. Esquema de la calibración con  

presión dinámica en el PTB. 
 
2.3. Torque dinámico (WP 3) 
En el tercer paquete de trabajo participaron sólo el 
ČMI (República Checa) y el PTB. El instituto alemán 
tuvo la coordinación y elaboró la mayor parte de las 
actividades.  
 
El trabajo se ha focalizado en la investigación de 
métodos y procedimientos para la calibración con 
torque dinámico, esto es, con torque sinusoidal. Por 
ello el PTB ha desarrollado un dispositivo con un 
excitador rotatorio para excitar vibraciones hasta 
500 Hz y un torque máximo de 20 N·m (figura 12). 
 
La trazabilidad primaria se realiza de la misma 
forma que se ha explicado anteriormente para la 
fuerza, aplicando la segunda ley de Newton para 
rotación, en la cual el torque se define como el 
producto del momento de inercia y la aceleración 
angular.  
 
El transductor de torque bajo calibración está 
acoplado al excitador rotatorio (abajo) y al momento 
de inercia (arriba) por pinzas de tensión. Las 
aceleraciones angulares de ambos lados se miden 
por medio de un vibrómetro láser para rotación y 
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2.5. Matemática y estadística para métodos y 
modelos (WP 5)  
Cuatro institutos nacionales participaron en este 
paquete de trabajo interdisciplinario: PTB, NPL, LNE 
y INRIM (Italia). El paquete fue dirigido por el PTB y 
el NPL, dependiente de las tareas. 
 
Los trabajos anteriores [16–18] acerca de la 
calibración de acelerómetros ya prepararon el 
camino a seguir para el procedimiento propuesto de 
la calibración dinámica basada en modelos, que se 
quiere aplicar a las magnitudes mecánicas de este 
proyecto.  
 
Los trabajos actuales han dado soporte a los cuatro 
paquetes técnicos WP 1–4 para analizar los datos, 
modelar los sistemas mecánicos, identificar los 
parámetros y determinar la incertidumbre de la 
medición dinámica. Varios estudios con el enfoque 
matemático han sido elaborados, por ejemplo [11, 
19], también tratando los métodos de ajuste, la 
filtración o la deconvolución de datos [20].  
 
Las figuras 15 y 16 muestran dos ejemplos de la 
colaboración en el tema fuerzas de choque.  
 

 

Fig. 15. Comparación de respuestas de choque. 
 

 

Fig. 16. Espectrograma de vibraciones excitadas. 

En el contexto de la identificación de los parámetros 
del transductor de fuerza, el primer ejemplo 
compara la señal de fuerza medida con las 
respuestas calculadas usando tres modelos de 
diferentes grados de libertad. El segundo ejemplo 
visualiza un análisis espectral de las vibraciones 
excitadas mediante un choque para elaborar los 
modelos adecuados.  
 
2.6. Impacto (WP 6) 
La diseminación de los resultados elaborados tiene 
mucha importancia para el EMRP, por ello se abrió 
un propio paquete de trabajo liderado por el LNE. 
 
Los trabajos se han presentado en conferencias de 
metrología, en particular las de IMEKO y de 
Workshop on Analysis of Dynamic Measurements, 
revistas científicas, informes, capacitaciones y 
cursos. Además, la participación en comités y 
grupos de trabajo, por ejemplo [21], ya ha aportado 
avances para elaborar futuras normas en la 
medición dinámica de las magnitudes mecánicas.  
 
La página web del proyecto [22] y los repositorios 
web del EMRP y de las conferencias ofrecen un 
acceso libre y gratuito a la mayor parte de los 
trabajos.  
 
 
3. CONCLUSIONES 
 
Gracias al apoyo del programa EMRP de la Unión 
Europea, el proyecto de investigación presentado ha 
logrado grandes avances en la medición dinámica 
de las tres magnitudes fuerza, presión y torque. Los 
desarrollos de dispositivos y procedimientos para la 
calibración dinámica con trazabilidad primaria son 
requisitos para establecer el fundamento para 
futuras calibraciones dinámicas. Los trabajos en 
este proyecto de investigación han dado un gran 
impulso a la comunidad metrológica Europea para 
seguir en este camino comenzado, que al fin 
resultarán en normas y directrices específicas que 
difundan los procedimientos dinámicos a los 
usuarios industriales.  
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1 Colombia - Instituto Nacional de Metrología 
(INM) 

2 

Costa Rica – Laboratorio Nacional de 
Materiales y Modelos Estructurales 

Universidad de Costa Rica (LANAMME 
UCR) 

3 México – Centro Nacional de Metrología 
(CENAM) 

4 
Perú – Instituto Nacional de Defensa de la 

Competencia y de la Protección de la 
Propiedad Intelectual (INDECOPI) 

Tabla 1. Laboratorios participantes, en orden 
alfabético (país). 

 
En el desarrollo de esta comparación, se incorporó 
un transductor de fuerza HBM, modelo C3H3 de 200 
kN clase 00 (acorde a ISO 376 [1]), en el cabezal 
superior de la máquina de ensayos, en posición 
invertida, de tal manera que el eje axial de 
aplicación de fuerza en este transductor, fuera el 
mismo que el eje de aplicación de fuerza por medio 
del sistema hidráulico de la máquina. El sistema de 
indicación de lectura del transductor de referencia 
fue un amplificador HBM modelo DMP40, en mV/V, 
y los valores de fuerza en kN se obtuvieron por 
medio de una ecuación de ajuste del sistema de 
transferencia (transductor – amplificador). 
 
 

 
 

Fig. 2. Máquina de ensayos utilizada para la 
comparación, con un transductor de fuerza instalado 

en el cabezal superior de la máquina. 
 
 

Las calibraciones se realizaron conforme a la norma 
ISO 7500-1:2004, y los resultados de las 
mediciones se realizaron acorde a la Guía para la 
Expresión de la Estimación de Incertidumbres, 
(GUM), 2008, del BIPM. 
 
De los resultados de las mediciones obtenidas por 
cada laboratorio, se estimaron las fuentes de:  
 
(A) resolución del transductor de referencia,  
(B) repetibilidad del sistema de transferencia,  
(C) incertidumbre del patrón de calibración. 
 
Las siguientes contribuciones no fueron 
consideradas: 
 
Temperatura: Las variaciones de la temperatura 
fueron menores a 0.4 °C, y todos los transductores 
utilizados cuentan con sistema de compensación de 
temperatura interno. 
Interpolación: No se utilizó interpolación de datos 
entre las lecturas obtenidas. 
Deriva: Por la estabilidad del transductor de 
referencia (menor a 0.006 % de la lectura) no se 
consideró deriva. 
 
Las ecuaciones recomendadas para la estimación 
de la incertidumbre fueron: 
 

32
a

uresolucion    (1) 

 

  



n

dadrepetibili FF
nF

u
1

2

1
1100

     (2) 

 

k

U
u trans

patrón    (3) 

 
 
3.  RESULTADOS 
 
La participación de cada laboratorio incluyó 
diferentes situaciones de medición: 
 
INM – Colombia realizó dos calibraciones 
completas, en la primera calibración, utilizó la 
información de trazabilidad de sus propios patrones 
de referencia de fuerza. Para la segunda 
calibración, utilizó la información de trazabilidad de 
los patrones primarios de fuerza del PTB – 
Alemania. 
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INDECOPI – Perú realizó una sola calibración. 
 
LANAMME – Costa Rica realizó dos calibraciones. 
En ambas calibraciones utilizó un mismo transductor 
de fuerza con trazabilidad a los patrones primarios 
del PTB – Alemania. La diferencia entre las dos 
calibraciones, es que fueron realizadas por diferente 
metrólogo. 
 

 
Tabla 2. Resultados obtenidos por los laboratorios 

participantes 
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Figura 3. Resultados obtenidos por los laboratorios 
participantes. 
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Figura 4. Error Normalizado, respecto a las 
calibraciones del CENAM. 
 
 
4.  PUNTOS DE DISCUSION 
 
En la figura 3, se pueden observar que los 
resultados reportados por LANAMME – Costa Rica, 
con el mismo transductor, pero diferente metrólogo, 
son muy similares entre ellos en desviación relativa 
e incertidumbres estimadas. 
 
La misma figura 3 muestra homogeneidad en los 
resultados de calibración realizados por INM – 
Colombia, con el mismo transductor y mismo 
metrólogo, pero diferente información de 
trazabilidad. También, de las dos calibraciones 
realizadas por INM – Colombia se puede determinar 
que entre la calibración trazable a sus patrones de 
referencia, y la calibración con trazabilidad a los 
patrones primarios del PTB – Alemania, hay una 
diferencia menor a 6 x 10 -5 en el error reportado y 
en la incertidumbre expandida de las mediciones, la 
diferencia es menor a 1.2 x 10 -4  
 
La figura 4 muestra el error normalizado resultante 
de la participación de los Laboratorios Nacionales 
con respecto a los valores de referencia provistos 
por el CENAM – México. Podemos observar que los 
laboratorios que tienen trazabilidad directa a 
patrones primarios de fuerza, (máquinas de masas 
suspendidas), tienen valores de error normalizados 
pequeños, y por lo tanto, desviaciones pequeñas 
también. 
 
 
 
 
 
 

2012‐09‐28 2012‐09‐28 2012‐09‐28 2012‐09‐28 2012‐10‐01 2012‐10‐23 2012‐10‐25 2012‐10‐26

CENAM INM Colombia INM Col PTB INDECOPI CENAM LANAMME Hum LANAMME Luis CENAM

kN kN kN kN kN kN kN kN kN

50 49.993 49.993 49.996 49.936 49.993 50.022 50.028 49.993

75 74.983 75.000 75.001 74.934 74.991 75.032 75.029 74.999

100 99.986 100.005 100.002 99.918 99.992 100.036 100.060 99.998

150 149.989 150.009 150.001 149.930 149.997 150.060 150.071 150.005

200 199.994 200.020 200.013 199.937 200.005 200.073 200.088 200.017

kN % lect % lect % lect % lect % lect % lect % lect % lect

50 ± 0.042 4 ± 0.042 7 ± 0.030 9 ± 0.125 3 ± 0.059 7 ± 0.126 4 ± 0.123 2 ± 0.053 2

75 ± 0.052 1 ± 0.042 8 ± 0.031 0 ± 0.122 2 ± 0.053 2 ± 0.123 8 ± 0.122 3 ± 0.055 2

100 ± 0.034 5 ± 0.042 6 ± 0.030 8 ± 0.072 1 ± 0.043 0 ± 0.104 1 ± 0.102 7 ± 0.040 5

150 ± 0.027 8 ± 0.042 4 ± 0.030 5 ± 0.058 4 ± 0.028 9 ± 0.074 6 ± 0.071 8 ± 0.029 7

200 ± 0.025 3 ± 0.042 3 ± 0.030 4 ± 0.052 8 ± 0.023 1 ± 0.055 8 ± 0.052 9 ± 0.025 5

kN % lect % lect % lect % lect % lect % lect % lect % lect

50 ‐0.014 1 ‐0.014 6 ‐0.008 9 ‐0.128 9 ‐0.014 0 0.044 1 0.055 3 ‐0.014 0

75 ‐0.022 4 0.000 7 0.001 7 ‐0.088 0 ‐0.011 8 0.042 6 0.039 3 ‐0.001 1

100 ‐0.013 8 0.004 8 0.002 4 ‐0.082 1 ‐0.007 9 0.036 1 0.060 0 ‐0.001 9

150 ‐0.007 5 0.006 2 0.000 9 ‐0.046 7 ‐0.002 0 0.039 8 0.047 1 0.003 5

200 ‐0.003 0 0.009 8 0.006 5 ‐0.031 6 0.002 7 0.036 4 0.043 9 0.008 5

Lectura promedio

Incertidumbres Expandidas

error relativo (q)
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5.  CONCLUSIONES 
 
Los resultados de la comparación proveen 
consistencia de resultados entre los laboratorios 
participantes con los valores de referencia que el 
CENAM determinó. Un valor adicional a los 
resultados de la comparación, se obtuvieron ideas y 
experiencia con los que pueden mejorar sus 
procedimientos de calibración e implementarlos en 
futuros ejercicios de comparación. 
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Resumen: El error aleatorio es contra intuitivo porque su representación lineal muestra de forma simultánea 
los signos positivo y negativo para la misma referencia. La literatura típica en los campos de la estadística y 
de la metrología ofrece pocos apoyos gráficos para comprender este fenómeno. Este trabajo expone el 
proceso para calcular el error aleatorio por medio de la desviación estándar, analiza las características de los 
errores en el plano cartesiano y concluye que el error aleatorio es imaginario. Como resultado se proponen 
las definiciones de error real y error imaginario. 
 
1. INTRODUCCIÓN 
 
El error aleatorio tiene su expresión más conocida 
en la desviación estándar (o típica)1; las 
propiedades matemáticas del concepto se describen 
con mayor o menor detalle en literatura de los 
campos de la estadística y la metrología. 
 
Es común encontrar definiciones en prosa con la 
expresión algebraica que le corresponde, en 
algunas ocasiones se acompañan con un gráfico 
lineal. 
 
En raras ocasiones se explica la razón para 
transformar los cálculos lineales de la desviación 
estándar como una suma de cuadrados y en menos 
ocasiones se ofrecen gráficos que soporten su 
comprensión. 
 
Por lo anterior, el apartado dos explica los 
conceptos básicos por cuatro medios: prosa, 
álgebra, números y gráficos2; el énfasis está 
orientado para vincular conceptos de metrología con 
estadística. 
 
Durante la explicación se analiza el error aleatorio 
en el plano cartesiano y presenta los argumentos 
que permiten concluir que los cuadrantes II y IV son 
simultáneos, que los valores que se registran en 
esas áreas son imaginarios y que la desviación 
estándar pertenece a estos cuadrantes. 
 
El apartado tres propone dos definiciones de error 
como resultado de este trabajo. 

1 Si bien los conceptos desviación estándar y 
desviación típica se refieren a lo mismo, en este 
trabajo se utiliza el primero. 
2 Esta idea se toma del prefacio del libro “Cálculo. 
Trascendentes tempranas”, por James Stewart [1]. 

 
Este trabajo tiene su origen en dos preguntas que 
se plantearon en «Incertidumbre a cuadros»: “¿qué 
ocurre gráficamente con las áreas que obtienen 
signo negativo? ¿Cómo interactúan los cuadrantes 
2º, 3º y 4º del plano cartesiano?” [2] Igual que en el 
trabajo anterior, la intensión es ofrecer un apoyo 
didáctico para el análisis del error aleatorio. 
 
2. CONCEPTOS BÁSICOS 
 
El error aleatorio es un concepto que se construye 
con los conceptos y cálculos que se describen en 
los subapartados que siguen. 
 
2.1.     Error de medida 
 
En el campo de las matemáticas el error es la 
“diferencia entre el valor medido o calculado y el 
real” [3] en la metrología es la “diferencia entre el 
valor medido de una magnitud y un valor de 
referencia” [4]; ambas definiciones son coherentes.  
 
Considerando lo anterior, el error (e) siempre hace 
referencia a una operación aritmética, la resta, 
donde un valor de referencia (vr) se sustrae de un 
valor observado (vo), su expresión algebraica es  
 

e = vo – vr (1) 
 
donde el residuo puede adquirir uno de tres valores: 
 

Si vo < vr → e < 0 (1.1) 
Si vo = vr → e = 0 (1.2) 
Si vo > vr → e > 0 (1.3) 

 
Para el caso (1.1) el residuo tiene valor negativo, -e , 
esto significa que el valor observado está por debajo 
del valor de referencia. 
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Para el caso (1.2) el residuo tiene valor cero, e = 0, 
esto significa que el valor observado es idéntico al 
valor de referencia, no hay error. 
  
Para el caso (1.3) el residuo tiene valor positivo, +e, 
esto significa que el valor observado está por arriba 
del valor de referencia. 
 
De los casos anteriores se concluye que los signos 
del error de medida son mutuamente excluyentes: 
es positivo o es negativo. 
 
El error de medida se interpreta con dos elementos 
que lo forman: primero el signo que informa sobre la 
ubicación del valor observado con respecto al valor 
de referencia, segundo el valor numérico que 
cuantifica la diferencia entre los valores. 
 
Como ejemplo, considere un patrón de trabajo con 
valor de 10 mm, el instrumento de medida presenta 
9.8 mm, el error de medida e se calcula como sigue 
 

e = 9.8 mm – 10 mm  
e = - 0.2 mm (2) 

 
La figura 1 muestra su representación gráfica 
 
 

Fig. 1 Sentido y cuantificación del error de medida. 
 
2.2.     Media aritmética 
 
En el campo de la estadística, la media aritmética, 
en lo sucesivo la media, es el valor esperado de un 
conjunto de datos, su cálculo representa una 
medida de tendencia central. Este concepto no se 
define para el campo de la metrología. La ecuación 
(3) presenta su forma de cálculo. 
 

x�=
∑ xi

n
i=1

n
 (3) 

 
Es importante observar que, a diferencia del 
concepto del error, el cálculo de la media no 
requiere de valores externos al proceso, la media se 
puede calcular sin necesidad de una referencia. 
 
Como ejemplo, considere que se realizan, con el 
mismo instrumento, en la misma pieza, cuatro 
mediciones de longitud en la misma posición cuyos 
resultados son: 5.33 mm; 5.34 mm; 5.36 mm y 5.37 mm; 

al sustituir los valores en la ecuación (3) se produce 
el resultado que se muestra a continuación  
 

x � = ((5.33 + 5.34 + 5.36 + 5.37) mm )/ 4 
x �= 5.35 mm (4) 

 
con la representación gráfica de la figura 2 
 
 

Fig. 2 La media en el conjunto de 4 datos. 
 
Como se observa en el ejemplo, la media es el valor 
en el centro del conjunto, se puede decir que 5.35 
mm es un valor adecuado para representar ese 
conjunto de datos. 
 
2.3.     Error aleatorio de medida 
 
En el campo de la metrología el error aleatorio es el 
“componente del error de medida que, en 
condiciones repetidas, varía de manera 
impredecible”, la nota 1 del VIM para este concepto 
señala “el valor de referencia para un error aleatorio 
es la media que se obtendría de un número infinito 
de mediciones repetidas del mismo mensurando” 
[5]. El concepto estadístico más cercano a lo 
anterior es la desviación estándar. 
 
2.4.     Desviación estándar 
 
En el campo de la estadística la desviación estándar 
se define como la raíz cuadrada de la varianza que 
a su vez representa el promedio del cuadrado de la 
distancia de cada punto con respecto de la media. 
 
En el campo de la metrología el concepto se define 
con mayor precisión según su uso, por ejemplo, la 
GUM3 la define como la “desviación estándar 
experimental” [6], la norma ISO 5725-1 presenta las 
definiciones “desviación estándar de repetibilidad” y 
desviación estándar de reproducibilidad” [7], según 
las condiciones experimentales en las que se 
obtienen los datos. 
 
La desviación estándar se calcula de dos formas, 
según las características del conjunto de datos: al 
calcular el total de los datos posibles se obtiene una 
desviación estándar poblacional; al calcular un 

3 Guide to the expression of uncertainty of 
measurements. 

10 mm 9.8 mm 0 mm 

-0.2 mm 

5.33 5.34 5.35 5.36 5.37 
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subconjunto del total de los datos posibles se 
obtiene una desviación estándar muestral. 
 
La ecuación (5) presenta el cálculo de la desviación 
estándar poblacional, la ecuación (6) presenta el 
cálculo de la desviación estándar muestral. 
 

σ  =�
  ∑ (Xi-𝜇) 2 N

i=1

N
 

 

(5) 

s =�
  ∑ (xi-x�) 2 n

i=1

n-1
 

 

(6) 

Las diferencias de forma entre las ecuaciones se 
observa en los símbolos utilizados. La convención 
en el campo de la estadística es representar la 
media poblacional con la letra mi, µ  del alfabeto 
griego [8]; la desviación estándar poblacional con la 
letra sigma, σ del alfabeto griego y la desviación 
estándar muestral con la letra s. Las letras X y N de 
la ecuación (5) representan la totalidad de los datos 
posibles a diferencia de la ecuación (6) que 
corresponde a datos muestra. 
 
La diferencia de cálculo entre las ecuaciones se 
observa en el denominador del segundo miembro. 
Cuando se calcula la desviación estándar muestral 
la división es entre n-1, un número más pequeño 
que el que el total de datos n, con el fin de corregir 
el sesgo que se produce al utilizar sólo una porción 
de los datos posibles. Esto se conoce como la 
corrección de Bessel [9]. La relación entre las 
desviaciones estándar se muestra a continuación 
 

s > σ (7) 
 
La cantidad de datos posibles de una medición es 
infinito, luego entonces, sin importar el número de 
datos que se generen, siempre se trabaja con una 
muestra de los valores de medida. Lo anterior 
explica de forma razonable porque la convención en 
metrología es utilizar la desviación estándar 
muestral s. 
 
Al analizar la ecuación (6) se observa la interacción 
del error y la media. El primer concepto se 
representa con la ecuación (1) de tal forma que al 
sustituir vo por xi y vr por x� se obtiene la ecuación (8) 
 

ei=xi-x� (8) 
 
al sustituir (8) en (6) se obtiene la ecuación (9) 

 

s =�
  ∑ ei

 2 n
i=1

n-1
 (9) 

 
El concepto de la media se observa en la ecuación 
(9), dentro de la raíz cuadrada, donde se aprecia la 
división de la suma de n errores que se divide entre 
n-1 errores. Esta expresión se conoce como el 
promedio del cuadrado de los errores. 
 
Como ejemplo, se calcula la desviación estándar 
para los valores de la figura 2. La tabla 1 presenta 
los resultados de los errores por punto de medida. 
 

 
Tabla 1. Errores por punto de medida. 

 
Según se observa, para calcular la desviación 
estándar en un grupo de cuatro datos se obtienen 
cuatro errores de medida, en el entendido que el 
valor de referencia es la media. 
 
Considerando que el objetivo es generar un valor 
que represente al conjunto de errores, lo razonable 
es calcular la media de los errores, pero esto genera 
un problema porque la adición de los errores en la 
columna e es cero. Este fenómeno es natural 
porque al estar la referencia en el centro de los 
datos, al sumar los errores, estos se compensan. La 
figura 3 muestra su representación gráfica 
 
 

Fig. 3 Errores en el cálculo de la desviación 
estándar en un conjunto de cuatro datos. 

 
De lo anterior se concluye que la suma de los 
errores con respecto a la media, expresados como 
segmentos de recta, es cero. Algebraicamente se 
tiene la identidad (10) 
 

� ei

 n

i=1
≡ 0 (10) 

 

i x e e 2

1 5.33 5.35 -0.02 0.000 4
2 5.34 5.35 -0.01 0.000 1
3 5.36 5.35 0.01 0.000 1
4 5.37 5.35 0.02 0.000 4

x�

5.33 5.34 5.35 5.36 5.37 

e1 
e2 e3 

e4 
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Para evitar la compensación lineal de los errores, 
estos se transforman a una expresión cuadrática, la 
ecuación (10) cambia a la identidad (11) como la 
suma es en términos de áreas, lo razonable es 
trasladar la representación de los errores a un 
gráfico de dos dimensiones. 
 

� ei
2

 n

i=1
≥ 0 (11) 

 
 
Las figuras 4a y 4b presentan los errores de la 
tabla 1 en el plano cartesiano. 
 

 
Fig. 4a Plano cartesiano con el origen en la media. 

 
La figura 4a muestra el origen trasladado a la 
media de 5.35 mm, que es el valor de referencia 
representado por el rombo rojo. Los rombos blancos 
representan los errores calculados en la tabla 1, 
proyectados de forma simultánea en las abscisas y 
las ordenadas. Esta es la representación gráfica de 
los errores elevados al cuadrado. 
 
El cuadrante I presenta los errores positivos, el 
cuadrante III presenta los errores negativos, el área 
que corresponde al error cuadrado se representa 
con la letra a. Las áreas en los cuadrantes I o III 
aportan información sobre su ubicación con 
respecto a la media, por ejemplo, el área a2 ubicada 
en el cuadrante III corresponde al error negativo 
observado en la medición de 5.34 mm. La figura 4b 
presenta los errores de cada cuadrante. 
 

Los cuadrantes II y IV corresponden a errores 
imaginarios porque cualquier valor registrado en ese 
espacio implica que el error tiene dos signos 
diferentes de forma simultánea y como ya se indicó 
en el subapartado 2.1, esto no es coherente en la 
expresión lineal. Por ejemplo, el área ax en el 
cuadrante II significa que el valor observado x es 
mayor y menor que la media al mismo tiempo, el 
registro tiene una representación simultánea en el 
cuadrante IV que permite registrar un valor menor y 
mayor con respecto a la media. 

 
Fig. 4b Errores en el plano cartesiano. 

 
El gráfico de los errores en el plano cartesiano con 
el origen en la referencia permite concluir (1) que los 
errores positivos se expresan como áreas en el 
cuadrante I, (2) que los errores negativos se 
expresan como áreas en el cuadrante III, (3) que los 
cuadrantes II y IV presentan errores imaginarios ya 
que no es posible observar en una medición un 
error cuyo sentido sea positivo y negativo al mismo 
tiempo. 
 
Regresando al cálculo de la desviación estándar, se 
tiene entonces que los errores expresados como 
áreas, presentan la propiedad señalada en la 
ecuación (11), la suma de áreas corresponde al 
numerador en la ecuación (9) de tal forma que el 
cociente dentro de la raíz cuadrada es un área 
promedio que representa a los errores con respecto 
a la media. 
 
El área promedio en la figura 4a es 0.000 25 mm2, 
esto es cuando n = 4, el valor corresponde a σ 2. El 
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área promedio no sesgada es 0.000 33 mm2, esto es 
considerando n-1 = 3, el valor corresponde a s2. 
 
El párrafo anterior presenta los resultados de las 
varianzas poblacional y muestral. Para expresar el 
resultado de la desviación estándar es necesario 
transformar los resultados a segmentos de líneas, 
calculando la raíz cuadrada de la varianza. 
 
La transformación de un valor de dos dimensiones a 
un valor de una dimensión produce dos resultados, 
el primero es un valor x con signo positivo, el 
segundo es el mismo valor x con signo negativo; es 
decir que al transformar el valor cuadrático a lineal 
se obtiene un resultado asociado a los signos 
positivo y negativo de forma simultánea. 
 
Lo anterior es posible por dos razones, la primera, la 
desviación estándar produce su propia referencia 
que está en el centro del conjunto de datos, por lo 
tanto el promedio lineal de los errores tiene ambos 
sentidos; la segunda, la desviación estándar es un 
estimador de la dispersión del conjunto de datos, 
por lo tanto no está obligado a pertenecer al 
conjunto de los errores reales. 
 
Una vez considerado lo anterior, la desviación 
estándar muestral de los datos en la figura 3 es 
0.0182 mm 
 
La figura 5a presenta las áreas imaginarias de la 
desviación estándar en los cuadrantes II y IV del 
plano cartesiano. 

 
Fig. 5a Proyección de la desviación estándar. 

Las coordenadas (+s, -s) y (-s, +s) presentan el 
orden de los signos para el valor s. Las áreas 
imaginarias que se proyectan en los cuadrantes I y 
III muestran el área promedio en los campos de los 
errores reales. 
 
Considerando lo expuesto, se puede concluir (1) 
que el área promedio de los errores es un área 
imaginaria, (2) que al considerar los cuadrantes II y 
IV como simultáneos, el área imaginaria total es dos 
veces el producto del área imaginaria; (3) que las 
áreas imaginarias conservan propiedades aditivas, 
(4) que las áreas imaginarias pueden interactuar 
con las áreas reales al proyectarse sus valores en 
los cuadrantes I y III. 
 
La figura 5b presenta los segmentos de recta que 
le corresponden a la desviación estándar en un 
gráfico lineal donde se puede observar que a partir 
de la referencia se presentan el sentido y la 
cuantificación de dos errores de medida de forma 
simultánea. 
 
 

Fig. 5b Desviación estándar en el gráfico lineal. 
 

La representación de la figura 5b muestra los 
valores ordenados en la forma (-s, +s), en sentido 
estricto, esta es la representación lineal que le 
corresponde al cuadrante IV de la figura 5a. 
 
3. RESULTADOS 
 
El error es un tema de interés especial en la 
metrología, esto se observa en los recursos 
dedicados para definirlo, clasificarlo y ejemplificarlo 
en el VIM y la GUM 4. Lo anterior se justifica por los 
niveles de abstracción requeridos para tratar los 
conceptos relacionados con el tema (como valor 
verdadero, valor realista e incertidumbre) y los 
conceptos derivados (como errores sistemático y 
aleatorio). 
 
Considerando lo anterior, es razonable pensar que 
el aparato de conceptos está maduro y es funcional, 

4 Como ejemplos se pueden revisar el sexto párrafo 
del apartado 0.1 y las seis definiciones que 
empiezan con el vocablo “error” en el VIM (ver 
referencia [4]), por otra parte el subapartado 3.2, el 
primer párrafo del anexo D, el subanexo D.4 y el 
anexo E en la GUM (ver referencia [6]). 
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sin embargo aún existe espacio para exponer las 
propiedades de los errores que se describen en el 
apartado dos de este trabajo. Por lo anterior se 
proponen dos definiciones nuevas. 
 
3.1.     error real 
 
Error cuya expresión cuadrática en un plano 
cartesiano, con el origen trasladado al valor de 
referencia, se observa en el cuadrante I o en el 
cuadrante III. 
 
Nota 1. En un gráfico lineal, el error real tiene sólo 
un valor y sentido con respecto a su referencia. 
 
Nota 2. Son errores reales: error de medida, error 
sistemático, sesgo y veracidad. 
 
3.2.     error imaginario 
 
Error cuya expresión cuadrática en un plano 
cartesiano, con el origen trasladado al valor de 
referencia, se observa de forma simultánea en los 
cuadrantes II y IV. 
 
Nota 1. En un gráfico lineal, el error imaginario tiene 
dos valores y dos sentidos con respecto a su 
referencia. 
 
Nota 2. Son errores imaginarios: error aleatorio, 
repetibilidad, reproducibilidad, precisión, precisión 
intermedia e incertidumbre de medida. 
 
4. DISCUSIÓN 
 
No se deben confundir los conceptos error 
imaginario y número imaginario. El primero se 
define en función del espacio que ocupa en un 
plano cartesiano; el segundo cuenta con una 
definición formal en el campo de las matemáticas. 
 
En la práctica se observa la separación en el 
tratamiento de datos por tipo de errores, por 
ejemplo, la ley de la propagación de las 
incertidumbres está basada en las propiedades 
aditivas (de las áreas) de los errores imaginarios; 
por otra parte, los ajustes de los instrumentos de 
medida se basan en el estudio de los errores reales. 
 
La GUM “da por sentado que todas las 
componentes de incertidumbre son de la misma 
naturaleza y son tratadas idénticamente” [10], bajo 
este punto de vista se justifica que los efectos 
sistemáticos y aleatorios sean tratados de la misma 
forma (ver anexo E.3 de la referencia [6]). 

Si, para el caso anterior, se sustituyen los conceptos 
de efectos sistemático y aleatorio por errores real e 
imaginario, el punto de vista de la GUM ganaría en 
claridad al evidenciar la forma en que interactúan 
los errores en el plano cartesiano, según se muestra 
en la figura 5a. 
 
Por último, el análisis de los errores reales e 
imaginarios por el método gráfico que se propone 
aporta elementos didácticos para comprender el 
concepto del error aleatorio. 
 
5. CONCLUSIONES 
 
Este trabajo ofrece una explicación coherente sobre 
los errores real e imaginario; también ofrece 
herramientas gráficas con potencial didáctico para la 
diseminación de los conceptos relacionados con el 
error aleatorio; por último se ofrecen dos 
definiciones formales que se pueden incluir como 
parte del vocabulario de metrología. 
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Resumen: Las razones financieras son un conjunto de coeficientes conocidos, diseminados y utilizados con 
el objetivo de analizar la información calculando los cocientes de dos o más datos. Con la idea anterior se 
presentan tres propuestas para la metrología: primero, crear el grupo de razones metrológicas que permita su 
diseminación entre la comunidad  de metrólogos; segundo, utilizar el índice tau para analizar la trazabilidad 
de medida; tercera, utilizar el coeficiente eta de confirmación metrológica que relaciona los errores 
instrumentales observados  en la calibración con los errores máximos tolerados para el instrumento. 
 
1. INTRODUCCIÓN 
 
El concepto “razones financieras” está ampliamente 
diseminado entre los técnicos del área de negocios, 
algunos autores las agrupan por enfoque de 
análisis, por ejemplo, G. Baca Urbina propone 
“cuatro tipos básicos de razones financieras: 
razones de liquidez, tasas de apalancamiento, tasas 
de actividad y tasas de rentabilidad” [1]. 
 
Lo típico es que las razones financieras se estudien 
en cursos de administración de empresas, 
contabilidad administrativa o evaluación de 
proyectos de inversión, ésto promueve la 
diseminación de los coeficientes de análisis y facilita 
la comunicación entre técnicos de diferentes áreas 
de la organización. 
 
En el campo  de la metrología existen coeficientes 
para analizar las mediciones, como la diferencia 
porcentual D%, el valor z score o el número En [2]; 
también existe espacio para proponer otros nuevos 
como el índice tau de trazabilidad τ y el coeficiente 
de confirmación metrológica η, que se presentan en 
este trabajo. 
 
A diferencia del campo financiero, las razones 
metrológicas no existen como concepto, los 
coeficientes están dispersos entre la literatura de 
incertidumbre, de validación de métodos o de 
ensayos de aptitud.  
 
Este trabajo propone la definición de las razones 
metrológicas y presenta dos coeficientes nuevos: el 
índice tau de trazabilidad y el coeficiente eta de 
confirmación metrológica.  
 
Las razones metrológicas se agrupan según el 
enfoque de análisis, en la exposición se incluyen, 

como ejemplo, algunos coeficientes mencionados 
en la literatura. 
 
El índice tau y el coeficiente eta se definen según el 
enfoque de análisis, para estos casos se incluyen 
ejemplos de aplicación. 
 
Por último, es oportuno mencionar que al citar 
ecuaciones, las variables se definen en términos 
más generales que los indicados en las referencias. 
 
2. RAZONES METROLÓGICAS 
 
Tienen como objetivo analizar el desempeño de los 
sistemas de medida sin importar la magnitud.  
 
Se calculan con resultados observados en un punto 
de control, en un instrumento, en un momento dado.  
 
Los datos se obtienen de tablas CMC1, certificados 
de calibración, pruebas de precisión o referencias 
con los errores máximos tolerados.  
 
Existen tres tipos básicos de razones metrológicas: 
razones adimensionales, razones de desempeño y 
razones de capacidad. La información que producen 
puede ser de interés para los niveles directivos, 
ejecutivos y operativos de la organización. 
 
2.1. Razones adimensionales 
 
Transforman los resultados de medida al calcular, 
primero, el valor relativo de un resultado metrológico 
con respecto a su referencia (esto los transforma en 
la dimensión uno [3]), segundo, por lo general el 
valor relativo se expresa en porcentaje al 
multiplicarlo por cien. 

1 Capacidad de Medición y Calibración. 
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Estas razones contextualizan un resultado 
metrológico con respecto a su referencia. En este 
grupo se pueden mencionar: 
 
a) Diferencia porcentual. Se calcula como sigue 
 

D% =
x-X
X

×100 (1) 

 
donde x es el valor observado, X es el valor de 
referencia [2].  
 
b) Coeficiente de variación. Se calcula como sigue 
 

CV% =
s
x

×100 (2) 
 
donde x es el valor observado expresado por la 
media de un conjunto de valores, s es la desviación 
estándar que corresponde a x. 
 
c) Incertidumbre relativa. Se calcula como sigue 
 

U% =
U
x

×100 (3) 

 
donde U es la incertidumbre expandida de la 
medición, x es el valor observado expresado por la 
media de un conjunto de valores. 
 
2.2. Razones de desempeño 
 
Calculan el sesgo del sistema de medida con 
respecto a un valor de referencia, este indicador 
permite conocer la consistencia de los resultados de 
medida. Entre éstas se pueden mencionar: 
 
a) Prueba de sesgo. Se calcula con el número En 

cómo sigue 
 

En =
x-X

�Uobs
 2 +U ref

 2
 (4) 

 
donde x es el valor observado; X es el valor de 
referencia; Uobs es la incertidumbre expandida de x y 
Uref es la incertidumbre expandida de X [4]. 
 
Este coeficiente indica cuántas veces cabe el error 
de medida en el intervalo de la incertidumbre de la 
desviación.  
 
Cuando el valor del numerador excede el valor del 
denominador, se dictamina que la medición es 
inconsistente. En los términos de la referencia [5], 

este resultado puede llamarse medición sesgada, o 
medición con sesgo significativo. 
 
b) Prueba z score. Se calcula como sigue 
 

z =
x-X
σ�  (5) 

 
donde x es el valor observado, X es el valor de 
referencia y σ� es el valor estimado de la desviación 
estándar para la evaluación de la aptitud, éste 
último puede ser sustituido por s cuando se obtiene 
una desviación estándar de un número determinado 
de resultados [6]. 
 
Este coeficiente indica a cuántas desviaciones 
estándar de distancia se encuentra el valor 
observado con respecto al valor de referencia. 
 
Esta prueba tiene variantes que se explican con 
mayor amplitud en los apartados 8.6 y 8.7 de la 
referencia [4]. 
 
2.3. Razones de capacidad 
 
Calculan cuántas veces cabe el error sistemático, el 
error aleatorio o ambos en un intervalo de medida 
de interés que puede ser expresado como una 
incertidumbre objetivo, una tolerancia o un error 
máximo tolerado.  
 
En este caso se puede mencionar el Índice de la 
capacidad de medición2 Cmm que se calcula como 
sigue 

Cmm =
T

6 u (6) 

 
donde T es el intervalo de tolerancia y u es la 
incertidumbre estándar de medición [7] y [8]. Éste 
coeficiente indica cuántas veces cabe la 
incertidumbre de medida, en la tolerancia del 
proceso.  
 
2.4. Índice de trazabilidad 
 
Antecedentes 
 
Este índice se aplicó por los autores en un 
laboratorio de calibración en mayo de 2011 para 
facilitar la comparación de las capacidades de 

2 No confundir con el Índice de capacidad de 
medición Cm de la referencia [9], donde el 
denominador es 4 u. 
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medición y calibración (CMC) de laboratorios 
acreditados en diferentes magnitudes. 
 
Lo anterior fue necesario porque se debía 
seleccionar proveedores de calibración en tres 
áreas diferentes, las tablas con unidades de medida 
distintas dificultaban la comunicación entre las 
personas del área de calidad y compras. 
 
La solución fue expresar las CMC como valores 
relativos, en la aplicación original las incertidumbres 
se calculaban como varianzas, a diferencia de lo 
que se propone en la ecuación (7). 
 
Índice tau 
 
Pertenece a las razones de capacidad. Calcula 
cuántas veces es más grande la incertidumbre de 
un resultado de medida con respecto a su 
referencia, se calcula como sigue 
 

𝜏 =
Uobs

Uref
 (7) 

 
donde Uobs es la incertidumbre expandida de la 
medición observada y Uref es la incertidumbre 
expandida de la medición de referencia. 
 
La figura 1 muestra la separación que existe entre 
las mediciones en la cadena de trazabilidad 
metrológica y el comportamiento del Índice tau. 
 

 
 
Fig. 1 Comportamiento del Índice tau en la cadena 

de trazabilidad. 
 
La única posibilidad de involucrar una incertidumbre 
cero en el cálculo es invocar la del prototipo 
internacional de masa, aunque esto sería poco 

razonable considerando que el patrón acumula 1 mg 
por año y está sujeto a un  proceso de limpieza [11]. 
 
2.5. Coeficiente de confirmación metrológica 
 
Antecedentes 
 
Este coeficiente se aplicó por los autores en un 
laboratorio de ensayos en abril de 2013 para 
consolidar resultados de la confirmación metrológica 
de instrumentos de medida de diferentes 
magnitudes. 
 
La aplicación considera los requisitos de la norma 
ISO/IEC 17025 que hacen referencia al criterio de 
aceptación de los equipos [12] y tener en cuenta la 
incertidumbre de la medición en las declaraciones 
de cumplimiento [13]. 
 
Coeficiente eta 
 
Pertenece a las razones de capacidad. Calcula 
cuántas veces es más grande el error observado EO 
en la calibración con respecto al error máximo 
tolerado EMT que le corresponde a la clase de 
exactitud del instrumento de medida. Se calcula 
como sigue 
 

η =
EO

EMT
 

 
(8) 

EO = |em| + U (8.1) 
 
donde em es el error de medida, o desviación del 
instrumento, en un punto de control; em se expresa 
como valor absoluto para simplificar la interpretación 
del coeficiente, sin embargo, la conservación del 
signo aporta información relevante para analizar 
tendencias de sesgo del instrumento. 
 
La figura 2 muestra los criterios de aceptación del 
coeficiente de confirmación metrológica. 
 

 
 

Fig. 2 Interpretación de los resultados del 
Coeficiente de confirmación metrológica. 
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3. EJEMPLOS DE APLICACIÓN 
 
Este apartado presenta situaciones hipotéticas, en 
los casos que se mencionen datos reales de 
organismos internacionales, se hará referencia 
directa a la fuente, en los casos que se involucren 
datos reales de laboratorios acreditados, sólo se 
hará mención de la entidad de acreditación que 
expide la acreditación o que publica las tablas CMC. 
 
3.1. Aplicación del Índice tau 
 
Evaluación de proveedores de calibración 
 
Suponga que un laboratorio de control de calidad 
realiza verificaciones periódicas con un marco de 
pesas de clase F1 integrado por masas de 1 g, 2 g, 
5 g, 10 g, 20 g, 50 g, 100 g y 200 g 
 
La gerencia técnica desea seleccionar un proveedor 
de calibración bajo los requisitos que siguen: (1) 
trazabilidad al patrón nacional mexicano, (2) 
laboratorio acreditado, (3) lograr la mejor 
combinación de CMC en el marco de pesas. 
 
La coordinación de calidad diseña la aplicación del 
índice tau como sigue: (1) la referencia es la CMC 
del CENAM para la calibración de pesas con 
incertidumbre mejor que E1; (2) se evalúan tres 
laboratorios; (3) el proveedor seleccionado debe 
tener, en el marco de pesas, la menor media de tau. 
 
La tabla 1 presenta los valores de la referencia para 
calcular el Índice tau, con los datos disponibles en el 
portal del CENAM [14]. 
 

 
Tabla 1. Valores de referencia. 

 
La tabla 2 presenta los valores de CMC por 
laboratorio, según datos disponibles en el portal de 
la Entidad Mexicana de Acreditación [15]. 
 

 
Tabla 2. Valores CMC para la calibración de pesas 

clase de exactitud F1. 
 
La tabla 3 presenta los Índices tau calculados para 
cada laboratorio. 
 

 
Tabla 3. Índices tau por laboratorio. 

 
Se observa que el laboratorio A tiene una posición 
de trazabilidad más cercana al CENAM, los 
laboratorios B y C tienen una posición más lejana al 
CENAM, pero similar entre ellos. Tomando los 
criterios seleccionados por la coordinación de 
calidad, se elige al laboratorio A como proveedor. 
 
3.2. Aplicación del Coeficiente eta 
 
Confirmación metrológica de instrumentos 
 
Suponga que un laboratorio de control de calidad 
cuenta entre su inventario de equipos con dos 
marcos de pesas, clases E2 y  F2, con valores de 
(1, 2, 5, 10, 20, 50, 100 y 200) g; además cuenta 
con dos termómetros de mercurio, uno de inmersión 
parcial, clase B, calibrado en los puntos de control 
(0, 10 y 15) °C y otro de inmersión total, clase C, 
calibrado en los puntos de control (-10, -5 y 2) °C. 
 
La gerencia técnica requiere un informe ejecutivo 
del estado que guardan los instrumentos de 

CENAM unidades
1 0.003 mg
2 0.004 mg
5 0.005 mg
10 0.005 mg
20 0.006 mg
50 0.009 mg

100 0.012 mg
200 0.018 mg

Valor, g
Referencia

Pesa clase mejor que E1

Lab A Lab B Lab C
1 0.033 0.033 0.033
2 0.040 0.040 0.040
5 0.053 0.053 0.053
10 0.066 0.067 0.067
20 0.083 0.083 0.083
50 0.100 0.100 0.100
100 0.160 0.170 0.170
200 0.330 0.330 0.330

CMC expresadas en mgValor, g

Lab A Lab B Lab C
1 11.0 11.0 11.0
2 11.4 11.4 11.4
5 10.6 10.6 10.6

10 13.2 13.4 13.4
20 13.8 13.8 13.8
50 11.1 11.1 11.1

100 13.3 14.2 14.2
200 18.3 18.3 18.3

Media 12.9 13.0 13.0

Tabla de índices tauValor, g
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medición mencionados, con esta información se 
planificará la adquisición de nuevos equipos. 
 
La coordinación de calidad diseña la aplicación del 
coeficiente eta como sigue: (1) los errores 
observados se calculan con los datos de la última 
calibración de cada instrumento, (2) los errores 
máximos tolerados para el marco de pesas se 
toman del documento OIML R 111-1 [16]; (3) los 
errores máximos tolerados para los termómetros se 
toman del documento OIML R 133 [17]; (4) por 
política del laboratorio, los instrumentos que 

reporten coeficientes eta entre 0.85 y 1.0 se marcan 
para sustitución; (5) los instrumentos que reporten 
un coeficiente eta mayor a 1.0 se inmovilizan y 
activan el proceso de análisis del trabajo no 
conforme para las mediciones que realizaron. 
 
La tabla 4 presenta los datos para el análisis. La 
última columna presenta el coeficiente eta de los 
instrumentos para análisis. Considerando la política 
del laboratorio de calidad, se marcan para 
sustitución las pesas clase E2 de (10 y 20) g; 
también el termómetro clase C. 

 

 
Tabla 4. Coeficientes eta para diferentes instrumentos con diferentes clases de exactitud. 

 
4. DISCUSIÓN 
 
El concepto “razones metrológicas” ofrece las 
ventajas que siguen: (1) agrupar los coeficientes 
que se utilizan en diferentes áreas de la metrología; 
(2) promover la diseminación sistemática del grupo 
de indicadores entre los metrólogos que 
desempeñan funciones operativas, ejecutivas y 
directivas; (3) facilitar la comunicación con los 
tomadores de decisiones no familiarizados con las 

expresiones metrológicas específicas pero que son 
capaces de interpretar indicadores de desempeño. 
 
El tema enfrenta los retos que siguen: (1) diseminar 
el concepto entre la comunidad metrológica, (2) 
completar el catálogo de razones metrológicas que 
lo integran, (3) perfeccionar las definiciones 
propuestas. 
 
Los retos anteriores pueden abordarse 
introduciendo el concepto en temarios de cursos de 

1 Pesa E2 g -1.5E-5 1.0E-5 2.5E-5 3.0E-5 0.83
2 Pesa E2 g 8.0E-6 1.3E-5 2.1E-5 4.0E-5 0.53
5 Pesa E2 g -7.5E-6 1.7E-5 2.4E-5 5.0E-5 0.48

10 Pesa E2 g 3.3E-5 2.0E-5 5.3E-5 6.0E-5 0.89
20 Pesa E2 g 5.3E-5 2.7E-5 7.9E-5 8.0E-5 0.99
50 Pesa E2 g -5.0E-5 3.3E-5 8.3E-5 1.0E-4 0.83
100 Pesa E2 g -1.8E-5 5.3E-5 7.1E-5 1.6E-4 0.44
200 Pesa E2 g 3.0E-6 1.0E-4 1.0E-4 3.0E-4 0.34
1 Pesa F2 g 4.3E-5 1.0E-4 1.4E-4 3.0E-4 0.48
2 Pesa F2 g 5.0E-5 1.3E-4 1.8E-4 4.0E-4 0.46
5 Pesa F2 g -7.1E-5 1.7E-4 2.4E-4 5.0E-4 0.48

10 Pesa F2 g -3.0E-4 2.0E-4 5.0E-4 6.0E-4 0.84
20 Pesa F2 g -2.0E-4 2.7E-4 4.7E-4 8.0E-4 0.58
50 Pesa F2 g 4.8E-4 3.3E-4 8.1E-4 1.0E-3 0.81
100 Pesa F2 g 5.9E-4 5.3E-4 1.1E-3 1.6E-3 0.70
200 Pesa F2 g 1.3E-3 1.0E-3 2.3E-3 3.0E-3 0.77
-10 Termómetro clase C °C 0.24 0.17 0.41 0.5 0.81
-5 Termómetro clase C °C 0.27 0.17 0.44 0.5 0.87
2 Termómetro clase C °C 0.31 0.17 0.48 0.5 0.95
0 Termómetro clase B °C -0.09 0.07 0.16 0.2 0.79

10 Termómetro clase B °C -0.08 0.07 0.15 0.2 0.74
15 Termómetro clase B °C 0.09 0.07 0.15 0.2 0.77

ηEOPunto de 
control Instrumento Unidad de 

medida em U , k=2 EMT
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metrología y con la revisión subsecuente que sobre 
el tema se realice en otros foros. 
 
El “índice tau” y el “coeficiente eta” se basan en 
principios similares a los utilizados para calcular 
otras razones de capacidad3, su particularidad se 
encuentra en el uso propuesto, la expresión de los 
resultados y la información que ofrece su 
implementación. 
 
5. CONCLUSIONES 
 
Existe la oportunidad de implementar el concepto 
razones metrológicas con la esperanza que su 
diseminación favorezca el estudio de los 
coeficientes que se utilizan en metrología y 
favorezca la comunicación dentro de la 
organización; esto basado en los beneficios que se 
perciben del concepto razones financieras en el 
área de los negocios. 
 
El Índice tau facilita el análisis de las capacidades 
de medición al ofrecer una ubicación de la 
capacidad de medición dentro de la cadena de 
trazabilidad metrológica. 
 
Por último, el coeficiente eta presenta coherencia y 
congruencia al realizarse confirmaciones 
metrológicas de diferentes instrumentos y diferentes 
clases de exactitud; lo anterior permite consolidar 
resultados del desempeño de los instrumentos para 
facilitar la toma de decisiones. 
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Resumen: Se presenta una revisión de diferentes estadísticas de desempeño, índices y relaciones, 
utilizados al momento de evaluar la trazabilidad metrológica y la consistencia-coherencia metrológica o la 
adecuación para el propósito, como son: Índice de capacidad de medición, Cm del BIPM, el índice de 
consistencia-coherencia metrológica, ICM de ISO, índices Z540 (TSR, TAR, TUR), índices SPC (Pp, Cp), 
MSA (ndc, %GRR), y VDA (QMS, QMP). 
 
 
1. INTRODUCCIÓN 
 
A medida que el avance científico, tecnológico y la 
automatización lo permiten, las especificaciones de 
bienes y servicios así como las tolerancias de 
piezas de producción son cada vez más estrictas-
pequeñas; provocando que el costo y complejidad 
de las pruebas de: control de calidad, evaluación de 
la conformidad, aprobación, inspección, verificación 
y calibración, se incremente; por lo que cumplir y 
lograr fácilmente con índices de relación de 
especificaciones-exactitud-incertidumbre de prueba 
como el ideal 10:1 y el típico 3:1 se hace cada vez 
más difícil, si no que imposible; ameritando un claro 
entendimiento de las diferentes estadísticas de 
desempeño, para seleccionar el criterio de 
conformidad que permita determinar si los sistemas 
de medición son adecuados para el propósito para 
el cual han sido seleccionados. 
 
Al nivel de metrología técnica-industrial se utilizan 
diferentes “reglas”, “pruebas”, “técnicas” o “criterios”, 
como: Índice de capacidad de medición, Cm del 
BIPM índice de consistencia-coherencia 
metrológica, ICM de ISO, índices Z540 (TSR, TAR, 
TUR), índices SPC (Pp, Cp), MSA (ndc, %GRR), y 
VDA (QMS, QMP). Éstos son utilizados para evaluar 
tanto la adecuada trazabilidad de las mediciones de 
los instrumentos, como la adecuada coherencia-
consistencia de los instrumentos con los procesos a 
los que están dedicados. Se presenta un estudio 
numérico, revisión y exploración de los diferentes 
índices y relaciones (estadísticas de desempeño) 
utilizados al momento de evaluar la adecuación para 
el propósito. 
 
La guía para evaluar la incertidumbre de medida, 
GUM [1] nos dice que: 

“3.4.4 En algunos casos, la incertidumbre de la 
corrección de un efecto sistemático no necesita 
ser incluida en la evaluación de la incertidumbre 
del resultado de medida. A pesar de haber 
realizado la evaluación de dicha incertidumbre, 
ésta puede despreciarse si su contribución a la 
incertidumbre típica combinada del resultado de 
medida es insignificante. Incluso la propia 
corrección puede ser ignorada, si el valor relativo 
de ésta con respecto a la incertidumbre típica 
combinada, es también despreciable.” 
“3.4.5 En la práctica ocurre a menudo, 
especialmente en el campo de la metrología 
legal, que un instrumento es verificado mediante 
comparación con un patrón de medida, y las 
incertidumbres asociadas al patrón y al 
procedimiento de comparación son 
despreciables respecto a la exactitud exigida por 
el ensayo. Un ejemplo de esto es la utilización de 
un juego de patrones de masa calibrados, para 
verificar la exactitud de una balanza comercial. 
En tales casos, dado que las componentes de la 
incertidumbre son lo suficientemente pequeñas 
como para poder ser ignoradas, la medición 
puede entenderse como una forma de 
determinar el error del instrumento en ensayo.” 

 
Sin embargo la GUM, no nos indica “que tanto es 
tantito”, es decir, no establece un criterio respecto a 
que contribuciones de corrección, sesgos o 
incertidumbre son o “no necesitan ser incluida por 
ser suficientemente pequeñas, insignificantes, por lo 
que pueden ser despreciadas y ser ignoradas”. 
A partir de la GUM se han desarrollado documentos 
que indican criterios de aplicación y ejemplos 
demostrativos de áreas en particular, como la guía 
QUAM:2000.P1 [2] de EURACHEM/CITAC, que es 
más explícita respecto a “que tanto es tantito” 
estableciendo un criterio de 1/3 (33,3 %). 
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“A6.4 Paso 3: Cuantificando componentes de 
incertidumbre 
…esta incertidumbre es más pequeña que la 
desviación estándar por reproducibilidad,… es 
menor que 1/3 del valor de sR. Nuevamente esta 
fuente de incertidumbre usualmente puede ser 
ignorada. Sin embargo…, [si la] incertidumbre es 
mayor que 1/3 del valor de sR, entonces debe 
incluirse un término adicional en el presupuesto 
de incertidumbre…” [2][p. 83]. 

 
Un documento que muestra alternativas a la GUM, 
es el reporte técnico 1/2007 de Eurolab [3], que de 
forma explícita y más estricto que 
EURACHEM/CITAC respecto a “que tanto es 
tantito” establece un criterio de 1/5 (20 %). 

“3.1.2 Procedimientos de verificación 
…Si la incertidumbre en el valor de referencia no 
es pequeña*… 
*La incertidumbre estándar del valor del CRM 
(material de referencia certificado) debe 
idealmente ser más pequeña que u/5, donde u es 
la incertidumbre estimada para aplicaciones de 
rutina del método” [3][p. 25]. 

 
Un documento de aplicación específica a la GUM, 
en el área de metrología de presión es la 
recomendación internacional OIML R 110 [4] de la 
cual es importante destacar que su edición es de 
1994, apenas un año posterior a la publicación de la 
GUM por el BIPM [1] y un año antes de la adopción 
del GUM como la Guía 98 de ISO/IEC [5]. Esta 
recomendación de la OIML de forma explícita y más 
estricta que EURACHEM/CITAC y Eurolab respecto 
a “que tanto es tantito”, estableciendo un criterio de 
1/10 (10 %). 
 

“[El valor de las magnitudes de 
influencia/entrada] durante la prueba, deben 
determinarse con una exactitud adecuada, para 
asegurar que el componente de incertidumbre de 
medición de [la magnitud] debida a esta 
magnitud de influencia, no excede el 10 % del 
error máximo permisible especificado 
[correspondiente a la clase de exactitud del 
instrumento]” [4][A.5.5.2.3] 
“Incertidumbre total… incertidumbres resultantes 
de otras magnitudes de influencia 
…Las incertidumbres [debidas a otras 
magnitudes de influencia] usualmente no son 
evaluadas mediante pruebas… [Éstas] deben 
presentarse de tal forma que el efecto global de 
estas incertidumbres pueda mantenerse al 
mínimo nivel práctico, por ejemplo menos que el 
10 % de la incertidumbre total…” [4][4.5.2, A.5.8] 

 
El boletín de la OIML ,en un artículo [6], escrito por 
Sommer y Kochsiek de la oficina de metrología legal 
y el instituto nacional de metrología de Alemania, 
PTB, citados por el JCGM 106:2012 [7], es explícito 
en los criterios de decisión al establecer límites de 
afectación; hoy conocidas como ‘banda de 
protección’ o ‘franja de seguridad’ (guard-band), GB, 
a la incertidumbre de medición aplicada en procesos 
de metrología legal: tanto en verificación, 1/3 
(33,3 %); como en aprobación de modelo o 
prototipo, 1/5 (20 %). 

“La exactitud de instrumentos de medición debe 
ser coherente (consistente) con el uso propuesto. 
Las normas ISO 9001:2000(2008) e ISO/IEC 
17025:2000(2005, 2010), requieren que la 
trazabilidad de resultados de medición y prueba 
a patrones nacionales o internacionales debe 
realizarse con el propósito de permitir las 
declaraciones necesarias acerca de su calidad 
metrológica. Las metodologías más importantes 
utilizadas para asegurar que el instrumento de 
medición da indicaciones correctas son: 
 
• En metrología industrial: calibración regular de 
los instrumentos de medición de acuerdo con el 
sistema de calidad en uso; y 
• En metrología legal: aprobación de modelo o 
prototipo y verificaciones periódicas de los 
instrumentos de medición de acuerdo con 
regulaciones legales. 
 
En verificación, la incertidumbre expandida de 
medición U95, usualmente se considera lo 
suficientemente pequeña si esta no excede 1/3 
del valor del límite de error respectivo: 
U95_verificación ≤ Umax_verificación = ⅓·EMP. 
 
Donde Umax es el valor máximo aceptable de la 
incertidumbre expandida de medición asociada 
con el valor del ‘error de medición [máximo 
permisible]’, EMP. 
 
Mientras que en aprobación de modelo o 
prototipo, el valor máximo aceptable de la 
incertidumbre expandida de medición se reduce 
a: U95_aprobación ≤ Umax_aprobación = ⅕·EMP” 
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2. ESTADÍSTICAS DEL DESEMPEÑO PARA 
LA EVALUACIÓN DE LA TRAZABILIDAD Y 
LA ADECUACIÓN PARA EL PROPÓSITO 
 
Se describe las diferentes técnicas utilizadas para 
evaluar la trazabilidad metrológica y la adecuación 
para el propósito de sistemas y procesos de 
medición. 
 
2.1 Índice de Consistencia-Coherencia 
Metrológica, ICM o el índice de adecuación al 
propósito metrológico 
El término ‘consistencia o coherencia’ se toma de la 
cláusula 7.6 Control de los equipos de seguimiento 
(monitoreo) y de medición de ISO 9001:2008 [8] que 
dice: 

“…asegurarse de que el seguimiento [monitoring] 
y medición pueden realizarse y se realizan de 
una manera coherente [consistent] con los 
requisitos de seguimiento y medición”. 

 
Mientras que el adjetivo ‘metrológica’ se refiere a los 
términos ‘verificación metrológica’ y ‘confirmación 
metrológica’ utilizados en ISO 10012:2003 [9]. 
La norma ISO 10012 aplica la incertidumbre de 
medición y trazabilidad a todos los procesos de 
medición (calibración y producción) [10]. 
 
Mientras que en el borrador de la próxima ISO/CD 
9001:2015 [11], el requisito sobre equipos de 
medición aparece (por el momento al 2013-06-03) 
como: 7.1.4 Equipos de seguimiento y medición y 
que sustancialmente dice: 

 
“…proveer y mantener los equipos de monitoreo 
y medición necesarios para verificar la 
conformidad a requisitos del producto y debe 
asegurarse que los equipos son adecuados para 
el propósito”. 

 
Reglas para la gestión, evaluación y confirmación 
metrológica, de acuerdo con la norma internacional 
ISO 10012 y UNE 66180:2008 [12]. 
 
La capacidad de medición, exactitud, clase de 
exactitud, precisión, incertidumbre  del equipo de 
medición. 
 

 3 
்
ଶൗ


 10 (1) 

 
Donde; T = Tolerancia; U = Incertidumbre. Si 
(T/2)/U > 10, el coste metrológico aumenta más que 
su beneficio, y si (T/2)/U < 3, se van a rechazar un 
porcentaje elevado de productos que son 

conformes. En ciertas áreas metrológicas no es 
posible alcanzar dichas relaciones. 
 
El equipo debe disponer de una resolución o 
división de la escala que permita garantizar una 
incertidumbre acorde a las tolerancias. 
 
 




 10 (2) 

 
Donde: r = resolución o división de la escala del 
equipo. 
 
Patrones (Upvc) para la calibración de equipos de 
medición (Uibc) 
 
 ܷ௩ ൌ

್
ଷ…ହ

 (3) 

 
En diferentes sectores industriales (ej., militar, 
automotriz, aeronáutica, aeroespacial, nuclear, 
semiconductores, alimenticia) [13] se reconoce que 
la adecuación de los instrumentos para el propósito 
implica un análisis de riesgo del proceso dónde el 
instrumento es utilizado, evidencia de esto es la 
metodología de análisis conocida como ‘Análisis de 
Modos y Efectos de Fallas Potenciales’, AMEF o 
FMEA (Failure Mode and Effects Analysis) [14]. Esta 
técnica de análisis de riesgo implica que se analicen 
las operaciones críticas del proceso, a las cuales se 
les asigna un ‘número de prioridad de riesgo’, RPN 
(Risk Priority Number) que toma valores 1…1 000, 
el RPN depende de tres factores: la severidad (S), la 
incidencia u ocurrencia (O) y la detección (D); que 
toman valores 1…10. 
 
 RPN = S·O·D (4) 
 
El nivel de severidad (S) del efecto al modo de falla, 
se califica desde 1 cuando no representa peligro, 
hasta 10 cuando se considera crítico, asignándole 9 
o 10 cuando provoca daño al usuario. 
 
El nivel de incidencia u ocurrencia (O) de las 
posibles causas, se califica desde 1 hasta 10, 
calificando con mayor a 4 las causas de alta 
incidencia u ocurrencia. 
 
El nivel de detección (D) de los controles actuales, 
se califica desde 1 hasta 10, calificando con 1 en 
caso de alta anticipación a la detección y hasta 10 
en los casos de nula posibilidad de detección. 
 
Con el propósito de contar con un factor de riesgo, 
fr, con escala 1…10, se presentan tres variantes, 
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para obtener el factor de riesgo, fr, a partir del 
número de prioridad de riesgo, RPN. 
 
Factor de riesgo a partir del número de prioridad de 
riesgo, efecto multiplicativo 
 
 ݂ ൌ

ோே

ଵ
ൌ

ௌ∙ை∙

ଵ
 (5) 

 
Factor de riesgo ponderado, a partir de promediar 
los niveles de severidad, ocurrencia y detección. 
 

 ݂ ൌ
ௌାைା

ଷ
 (6) 

 
Factor de riesgo cuadrático, cálculo recomendado a 
partir de combinar los niveles de severidad, 
ocurrencia y detección, considerando que cada uno 
es una fuente de variación (varianza). 
 

 ݂ ൌ ටௌమାைమାమ

ଷ
 (7) 

 
CMR, (Customer Metrological Requirements) los 
‘Requisitos Metrológicos del Usuario’ o también 
conocida como la ‘Capacidad de Medición 
Requerida’, ISO 10012 nos dice que: 
 

“los CMR también deben considerar el riesgo de 
malas mediciones, y los efectos de esto en la 
organización y el negocio” 
 

ܴܯܥ  ൌ
േ

ଷ∙ೝ
 (8) 

 
Donde las características del proceso son: LC = 
Límites de Control del proceso, o bien la variabilidad 
permitida del proceso, también conocida como 
tolerancia-especificación interna, y fr = Factor de 
riesgo, el cual toma valores entre 1…10, factor que 
puede determinarse en base a FMEA, caso en el 
cual ݂ݎ ൌ ඥሺܵଶ  ܱଶ   ଶሻ/3 (Eq. 7), o bienܦ
determinarse en base al buen criterio técnico de 
usuarios con profundo conocimiento tanto del 
proceso como de la medición, donde el valor 
mínimo es 1, cuando por ejemplo se trata de una 
variable solo de seguimiento-monitoreo, hasta el 
valor de 10 para el caso de variables críticas en 
términos de seguridad, ocurrencia-incidencia, 
riesgos a la salud y la vida, altos costos de 
producción. 
 
MEMC, (Measuring Equipment Metrological 
Characteristics) las “Características Metrológicas del 

Equipo de Medición” dicha característica también es 
interpretada como la CMI “Capacidad de Medición 
Instalada”, donde dicha capacidad de medición 
dependerá de las estrategias de confirmación 
metrológica, las características metrológicas del 
equipo demostradas mediante calibración o 
verificación o ambos y el proceso de medición 
aplicado, con tres casos representativos. 
 
La Capacidad de Medición Instalada (CMI) del 
instrumento depende del proceso de medición 
establecido por el usuario: 
Instrumento con estrategia de confirmación 
metrológica solo ‘verificado’: 
 
 CMI = ±EMP = ±CE (9) 
 
Donde las características metrológicas del equipo 
de medición son: EMP = Error Máximo Permisible y 
CE = Clase de Exactitud 
 
Para el caso de que el instrumento esté sujeto a una 
estrategia de confirmación metrológica ‘calibrado’, y 
proceso de medición simple sin corrección 
 
 CMI = ±(|Bi| + Ui) = ±(|Ei| + Ui) = ±(|Ci| + Ui) (10) 
 
Donde las características metrológicas del equipo 
de medición son: Bi = Sesgo instrumental, Ei = Error 
de ajuste, error sistemático, Ci = Corrección, y Ui = 
Incertidumbre instrumental. 
 
Para el caso de un instrumento sujeto a estrategia 
de confirmación metrológica ‘calibrado’ y proceso de 
medición con correcciones aplicadas, ya sea 
eliminando errores, agregando correcciones, 
aplicando factores de corrección o aplicando 
corrección mediante curva de ajuste. 
 
 CMI = ±(Ui + |Bres|) = ±(Ui + |Eres|) (11) 
 
Donde las características metrológicas del equipo 
de medición son: Bres = Sesgo residual, Eres = Error 
residual, y Ui = Incertidumbre instrumental. 
 
Índice de consistencia-coherencia metrológica 
 

ܯܥܫ  ൌ
ெூ

ெோ
ൌ

ொெ

ெோ
ൌ

ೌೠೌ
ೝೠೝೌ

 (12) 

 
Resultados del índice de consistencia metrológica 
(ICM) del orden de ≈1, intervalo de 0,32…3,16; se 
consideran que el sistema de medición es 
‘consistente-coherente’ o ‘adecuado para el 
propósito’, índices mayores a 3,16 implican que el 
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sistema de medición es demasiado ‘burdo’ o que el 
factor de riesgo asignado es demasiado grande, 
mientras que valores del índice de consistencia 
metrológica menores que 0,32 nos indican un 
sistema demasiado ‘fino’. Por lo que: Un sistema 
demasiado fino demanda altos costos de operación, 
dado que seguramente se cuenta con instrumentos 
de medición de alta exactitud, los cuales son más 
costosos, deben mantenerse bajo control 
metrológico estricto, requieren de personal con 
mayor competencia y deben ser operados 
adecuadamente en condiciones de referencia 
óptimas que permitan asegurar su reproducibilidad y 
estabilidad. Un sistema demasiado burdo conlleva 
altos costos por no calidad de los bienes o servicios, 
dado que el instrumento de medición puede fallar al 
señalar resultados adecuados cuando no lo son o 
bien inadecuados cuando sí lo son. 
 
Comparado con la ‘Relación de Exactitud de 
Prueba’ TAR ([Traceability-] Test Accuracy Ratio) 
(ver 2.6) establecida por ISO 10012-1 que considera 
aceptables valores 3…10 (Eq. 1). Encontramos que 
si multiplicamos el ICM por 3 se convierte en el 
índice de capacidad de medición Cm. (ver 2.2). 
 

 
Fig. 1. Expresión gráfica del ICM 

‘índice de consistencia-coherencia metrológica’’. 
 
2.2 Índice de capacidad de medición, Cm 
El índice de capacidad de medición Cm, atiende los 
siguientes criterios en términos de factor de relación 
y banda de protección. 
 

Cm ≥ 3 
% Cm < 33 % 

 
El cual se referencia en el documento JCGM 
106:2012 [7], que define al índice de capacidad de 
medición, como “la tolerancia dividida por un 
múltiplo de la incertidumbre estándar de medición 
asociada con el valor medido de una propiedad de 
un elemento” y como “un parámetro que caracteriza 
la calidad de la medición, relativo a un requisito 
especificado por una tolerancia”. 

ܥ  ൌ 	
்ೆି்ಽ
ସ∙௨

ൌ
்

ସ∙௨
ൌ

்

ଶ∙
 (13) 

 
El factor de 4 en la expresión es arbitrario, la 
elección particular es motivada dado que la 
tolerancia ܶ ൌ ܶ െ ܶ representa un intervalo de 
cobertura, no necesariamente una dispersión 
bilateral simétrica (±T), por lo tanto se compara con 
la incertidumbre de medición expresada también en 
forma de intervalo de cobertura ܷ

ା െ ܷ
ି ൌ 2 ∙ ܷ ൌ

4 ∙  ; tanto el intervalo de cobertura de laݑ
tolerancia como el intervalo de cobertura de la 
incertidumbre se deben expresar para la misma 
probabilidad de cobertura, en este caso al 95,45 % 
de nivel de confianza, k = 2, suponiendo distribución 
normal. 
 
Dado que en la calibración o verificación de 
instrumentos de medición, el requisito especificado 
es comúnmente expresado en términos del error 
máximo permisible de indicación (EMP), el cual para 
un instrumento de medición se define como, la 
diferencia máxima, permitida por especificaciones o 
regulaciones, entre la indicación del instrumento y la 
magnitud medida. El error de indicación se obtiene 
como E = R - R0, donde R es la indicación y R0 la 
indicación de un instrumento de medición ideal o un 
patrón de referencia calibrado, ambas indicaciones 
del mismo mensurando Y, como sucede en la 
prueba, verificación o calibración de instrumentos de 
medición. 
 
El requisito de error máximo permisible significa que 
cuando el instrumento es utilizado para medir una 
magnitud Y, el error de indicación debe caer dentro 
de un intervalo definido por los límites superior e 
inferior especificados. En el caso común de un 
intervalo simétrico [-EMP…+EMP], la tolerancia es 
T = 2∙EMP y el índice de capacidad de medición es: 
 

ܥ  ൌ 	 ଶ∙ாெ
ଶ∙

ൌ ாெ


 (14) 

 
Donde U es la incertidumbre de medición 
expandida, asociada con el error de indicación (Ei) o 
sesgo instrumental (Bi) y la incertidumbre 
instrumental (Ui). 
 
Cuando la medición de la magnitud Y procede de un 
proceso de medición en el cual se aplican 
correcciones, se reducen errores y sesgos, tenemos 
que U ≈≥ ±Ui. Pero cuando la medición de la 
magnitud Y procede de un proceso de medición 
simple en el cual no se aplican correcciones, ni se 
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reducen errores y sesgos, tenemos que al menos 
U ≈≥ ± (|Ei|+Ui) o U ≈≥ ± (|Bi|+Ui). 
 
Los procesos de evaluación de la conformidad 
requieren, para mantener el riesgo de decisión en 
niveles aceptables, que la incertidumbre de 
medición sea adecuada para el propósito, para 
satisfacer esta consideración se requiere que la 
incertidumbre expandida U asociada a la magnitud 
medida Y satisfaga U ≤ Umax, donde la Umax es la 
incertidumbre expandida máxima aceptable, 
mutuamente acordada por el productor y el usuario. 
 
En metrología legal [6] una regla de decisión en 
base a la simple aceptación ha sido utilizada en la 
verificación (metrológica) de instrumentos de 
medición. Si consideramos un instrumento al que se 
le requiere que su error de indicación caiga en el 
intervalo [-EMP…+EMP], se acepta que el 
instrumento está conforme al requisito especificado 
si se cumplen los siguientes criterios: 
 
a) al medir con un patrón calibrado, el mejor 
estimado e del error de indicación E satisfaga 
 
 |e| ≤ EMP (15) 
 
b) la incertidumbre expandida (U) para un factor de 
cobertura k = 2 asociada con el estimado e del error 
de indicación satisfaga 
 
 U ≤ Umax = EMP/3 (16) 
 
De este par de criterios en términos del índice de 
capacidad de medición Cm, el criterio b) es 
equivalente al requisito tal que 
 
 Cm ≥ 3 (17) 
 
2.3 Índices de capacidad y desempeño del 
proceso Cp y Pp 
Los Índices de Capacidad de Procesos, PCI 
(Process Capability Indices), índices de capacidad y 
desempeño de medición y proceso, Cp/Pp, atienden 
los siguientes criterios en términos de factor de 
relación y banda de protección. 
 
 

Criterio Descripción 

Cp > 1,33 Proceso existente 

Cp > 1,50 Proceso nuevo 

Cp > 1,50 Crítico, seguridad, existente 

Cp > 1,67 Crítico, seguridad, nuevo 

Cp > 2,00 Proceso de calidad 6 sigma 

Cp > 2,50 Caro sin un beneficio directo 

Tabla 1. Criterios de aceptación del 
índice de capacidad de procesos Cp. 

 
El índice de capacidad (habilidad) de procesos Cp, 
compara la variabilidad de una medida de calidad 
del proceso contra especificaciones o tolerancia del 
producto y asume que el proceso se encuentra en 
un estado de control estadístico, la capacidad de un 
proceso (PC) se puede definir como el 
comportamiento natural o inherente de un proceso 
estable. El índice de desempeño (actuación, 
comportamiento) de procesos Pp, es útil en 
situaciones cuando el proceso no está en estado de 
control estadístico como indica ASTM E2281-08a 
[15]. 
 
La métrica del índice de capacidad de proceso, Cp, 
es el porcentaje de la dispersión del proceso 
utilizada por la especificación, el cual se calcula en 
base a la siguiente ecuación. 
 

ܥ  ൌ
்	ௗ	ா௦ó

ௗௗ	ௗ	௦
ൌ

்


ൌ

ௌିௌ

∙ఙೄ
 (18) 

 
Los índices de capacidad de proceso, Cp, la 
tolerancia de especificación, T, y la capacidad de 
proceso, PC, normalmente corresponden a una 
probabilidad de cobertura del 99,73 % del nivel de 
confianza. 
 

Cp Porcentaje de defectos Defectos por millón 

0,6 7,19 % 71 900 

0,7 3,57 % 35 700 

0,8 1,64 % 16 400 

0,9 0,69 % 6 900 

1,0 0,27 % 2 700 

1,1 0,096 7 % 967 

1,2 0,032 0 % 318 

1,3 0,009 6 % 96 

1,33 0,006 36 % 64 

1,67 0,000 06 % 0,57 

Tabla 2. El índice de capacidad de procesos Cp 
y el porcentaje de defectos correspondiente. 

 
2.4 Discriminación, D, relación de discriminación 
o número de categorías distintas de datos, ndc, 
y %GRR 

D(ndc) ≥ 5; %GRR < 30 % 
D(ndc) ≥ 14; %GRR < 10 % 
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El manual de ‘Análisis de Sistema de Medición’ 
MSA (Measurement Systems Analysis) [16] de la 
AIAG, y ASTM E2782-11 [17] nos dicen que cuando 
se inicia la evaluación del sistema de medición de 
una organización, es útil establecer prioridades en 
base a lo siguiente. Dado que la variación final 
(total) se basa en una combinación de la variación 
del proceso y la variación de las mediciones, 
௧்ߪ) ൌ ඥߪ௦

ଶ  ெௌߪ
ଶ ), cuando se ha aplicado el 

control estadístico de procesos (SPC) para control 
de procesos o recopilación (registro) de datos de 
proceso y si la carta de control indican que el 
proceso es estable (sesgo dinámicamente estable a 
lo largo del tiempo) y la variación total es aceptable, 
el sistema de medición puede considerarse 
aceptable para este uso y no requiere ser 
reevaluado por separado. Pero si está presente una 
condición fuera de control o se encuentran no 
conformidades en esta situación, lo primero que se 
debe hacer es evaluar el sistema de medición. 
Para sistemas de medición cuyo propósito es 
analizar un proceso, una regla general para la 
aceptación del sistema de medición es la siguiente. 
MSA-4 menciona, pero no establece como requisito 
la incertidumbre de medición aplicada a los 
procesos de producción [10]. 
 
%GRR Decisión Comentarios 

< 
10 % 

Generalmente 
considerado 

como un 
sistema de 
medición 

aceptable 

Recomendado, especialmente útil 
cuando se intenta ordenar o 
clasificar partes (piezas de 
producción) o cuando se requiere 
un control de proceso asegurado 
(estrecho). 

10 % 
... 

30 % 

Puede ser 
aceptable 

para algunas 
aplicaciones 

La decisión deberá fundamentarse, 
por ejemplo, importancia de la 
aplicación de la medición, costo de 
instrumentos de medición, costo de 
re-trabajo o reparación. Debe ser 
aprobado por el cliente. 

> 
30 % 

Considerado 
como 

inaceptable 

Todo esfuerzo debe realizarse para 
mejorar el sistema de medición. 
Esta condición puede dirigirse 
mediante el uso de una estrategia 
de medición apropiada; por 
ejemplo, utilizando el resultado 
promedio de varias lecturas de la 
misma característica de la parte-
pieza de producción con el 
propósito de reducir la variación 
final de la medición 

Tabla 3. Criterios de aceptación y rechazo de la 
banda de protección del %GRR de MSA. 

 
ܴܴܩ ൌ ଶܸܧ√  ଶܸܣ ൌ ோோீߪ ൌ ெௌߪ ൌ

ටߪ௧ௗௗ_௨
ଶ  ௗ௨ௗௗ_௩௨ௗ௦ߪ

ଶ  (19) 

 

ܸܶ ൌ ଶܴܴܩ√  ܸܲଶ ൌ ௧்ߪ ൌ ඥߪ௦
ଶ  ெௌߪ

ଶ  (20) 

 

ܴܴܩ% ൌ 100 ∙
ீோோ

்
ൌ

ఙಾೄಲ

ఙೌ_ುೝೞ
 (21) 

 
2.4.1 Número de categorías distintas de datos, 
ndc 
Otra estadística de desempeño de la variabilidad del 
sistema de medición es el número de categorías 
distintas (de datos) (ndc). Esta estadística indica el 
número de categorías en las cuales el proceso de 
medición puede dividirse. Este valor debe ser mayor 
o igual que 5. 
 

 ݊݀ܿ ൌ 1,41 

ீோோ
ൌ 1,41 ఙುೝೞ

ఙಸೃೃ
 (22) 

 
La guía MSA de ASTM E2782-11 utiliza el término 
habilidad de discriminación (discriminabilidad) del 
sistema de medición, D, 
 

ܦ ൌ ට
ଶ∙ఙುೝೞ

మ

ఙಸೃೃ
మ  1 	ൎ 	

ଵ,ସଵସ∙ఙುೝೞ
ఙಸೃೃ

ൌ
∙ఙುೝೞ
ସ,ଶସ∙ఙಸೃೃ

 (23) 

 
En la tabla siguiente se muestra la relación de los 
índices Cm, TSR, TAR y TUR lineal, con su 
correspondencia al ndc y %GRR. 
 

Cm, 
TAR, 
TUR 

1 3 3,18 3,55 4 9,95 10 

D = 
ndc 

1,41 4,23 4,48 5,00 5,64 14,03 14,10 

%GRR 70,7% 31,6% 30,0% 27,1% 24,3% 10,0% 9,9 % 

Tabla 4. Comparación de los índices Cm, TAR-TUR, 
D-ndc, y la banda de protección correspondiente al 

%GRR de MSA. 
 
2.5 Capacidad del sistema de medición %QMS, y 
del proceso de medición %QMP, de acuerdo con 
ISO 22514-7:2012 y VDA 5:2011 

ndc ≥ 5 
%RE < 5 % 

%QMS < 15 % 
%QMP < 30 % 

 
VDA 5:2011, Calificación del proceso de medición 
[18] es la alternativa de la industria automotriz 
europea al análisis del sistema de medición MSA-4 
de origen norteamericano. ISO 22514-7 [19] es una 
norma internacional que pretende definir la 
aplicación de la incertidumbre de medición a 
procesos de producción [10], diferenciando entre la 
incertidumbre del sistema de medición UMS, y la 
incertidumbre del proceso de medición UMP. 
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 ܳெௌ ൌ
ଶ∙ಾೄ

்ை
∙ 100% (24) 

 
En el caso de considerar la calibración como 
estrategia de confirmación metrológica, la 
incertidumbre del sistema de medición se evalúa en 
función de las siguientes magnitudes de influencia. 
 
 ܷெௌ ൌ 2 ∙ 	;ெௌݑ

ெௌݑ	
ଶ ൌ

ோ௦௨óݑ
ଶ  óݑ

ଶ  ோ௧ௗௗି௧óݑ
ଶ 

ௌ௦ݑ
ଶ  ௗௗݑ

ଶ  ை௧௦ݑ
ଶ  (25) 

 
En el caso de considerar la verificación como 
estrategia de confirmación metrológica, la 
incertidumbre del sistema de medición se evalúa en 
función del error máximo permisible que se ha 
demostrado mediante calibración, verificación de la 
calibración. 
 
ܷெௌ ൌ 2 ∙ 	;ெௌݑ

ெௌݑ
ଶ ൌ

ாெమ

ଷ
ெௌݑ		

ଶ ൌ
ாெభ

మ

ଷ


ாெమ
మ

ଷ
 ⋯ (26) 

 

En el caso del proceso de medición 

 

 ܳெ ൌ
ଶ∙ಾು

்ை
∙ 100% (27) 

 

ܷெ ൌ 2 ∙ ெݑ	;ெݑ
ଶ ൌ ோ௧ௗௗି௭௦ݑ

ଶ 

ோௗ௨ௗௗିௗ௦ݑ
ଶ  ோௗ௨ௗௗି௨ݑ

ଶ 

ா௦௧ௗௗݑ
ଶ  ௧óݑ

ଶ  ூௗௗି௭௦ݑ
ଶ 

௧௨்ݑ
ଶ  ை௧௦ݑ

ଶ   (28) 

 
 
2.6 Pruebas de trazabilidad, relación de: 
especificación, exactitud e incertidumbre de 
prueba, TSR/TAR/TUR/TUR2 
La relación de especificación-exactitud-
incertidumbre de prueba de trazabilidad 
TSR/TAR/TUR, también conocida como ‘índice de 
trazabilidad’, atiende los siguientes criterios en 
términos de factor de relación y banda de 
protección. 

TSR-TAR-TUR ≥ 4:1 
%TSR-%TAR-%TUR < 25 % 

 

Como ya se mencionó, existe una estrecha 
conexión entre el índice de capacidad de medición 
Cm y otros parámetros derivados que se han 
utilizado para caracterizar la calidad de las 
mediciones en varios contextos, algunos de ellos 
son: relación de medición (gauging ratio), regla de 
fabricante de instrumentos (gauge maker's rule), 
relación de incertidumbre de prueba (test 
uncertainty ratio, TUR) y relación de exactitud de 
prueba (test accuracy ratio, TAR). Estos parámetros 
típicamente son declarados en forma de relación 
como la regla 10 a 1 o una TUR de 4:1. Es 
necesario tener cuidado con estas reglas dado que 
algunas veces su definición es ambigua o 
incompleta. 
 
El origen de la relación, límites de error o error 
máximo permisible y “tolerancia”. ANSI/NCSL Z540-
1 [20] nos indica que en EE.UU. es muy común 
utilizar el término “tolerancia” al referirse a los 
“límites de error permisible” de un instrumento de 
medición, permitidos por: regulaciones, 
especificaciones del fabricante (usualmente como 
exactitud), etc. 
 
Análisis de incertidumbre versus relación de 
exactitud de prueba. La norma Z540-1 decía en el 
punto referente a métodos de calibración que, “el 
laboratorio de calibración debe asegurar que la 
incertidumbre de calibración sea lo suficientemente 
pequeña para que la adecuación de las mediciones 
no sea afectada”, lo cual como la misma norma dice 
se puede evaluar mediante el análisis de 
incertidumbres. Dadas las dificultades de adopción 
de la GUM (1993, 1995) en EE.UU., en el manual 
de interpretación y aplicación de la norma Z540-1, 
desarrollada por NCSL en 1995 [21] se considera la 
aplicación de la prueba TAR: 

 
“como una alternativa a la falta de realizar el 
análisis de incertidumbre cambiar a una Relación 
de Exactitud de Prueba (TAR) de 4:1. Una TAR 
de 4:1 significa que los límites de error de la 
especificación probada es igual a o mayor que 
cuatro veces la combinación de incertidumbres 
de todos los patrones de medición utilizados en 
la prueba”, 

 
o expresada con otras palabras de acuerdo a la 
misma norma, 

 
“la incertidumbre colectiva de los patrones de 
medición no debe exceder el 25 % de la 
tolerancia (ejemplo, especificación del fabricante) 
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para cada característica del equipo de medición 
y prueba calibrado o verificado”. 

 
Algunos se refieren a TAR como Relación de 
Incertidumbre de Prueba o TUR. El concepto TAR o 
TUR acuñado en Z540-1, es heredado de la norma 
MIL-STD-45662A (1988) [22] en el punto 5.2 
referente a la adecuación de patrones de medición. 
 
Se presentan algunas variantes al momento de 
calcular esta relación o índice de trazabilidad: 
a) TSR, diseño y selección de sistema de calibración 
 
 TSR = Sibc / Spvc = CEibc / CEpvc (29) 
 
Se fija el valor de TSR, típico 4:1 y si además se 
conoce la especificación de exactitud (Clase de 
Exactitud, CE o Incertidumbre) de un patrón de 
referencia disponible, se puede conocer la 
especificación del mejor instrumento que es posible 
calibrar sin degradar o afectar su especificación a 
causa de las limitaciones del patrón, Sibc ≥ TSR∙Spvc. 
O bien si se tiene una especificación de exactitud 
objetivo de un instrumento de medición podemos 
determinar la especificación requerida del patrón de 
referencia, Spvc ≤ Sibc/TSR. 
 
b) TAR, elección de trazabilidad de instrumentos 
  
 TAR = Tibc / Upvc = EMPibc / Upvc (30) 
 
Se aplica al momento de seleccionar el laboratorio 
de calibración que fungirá como proveedor de 
trazabilidad, se fija el valor de TAR. Típico 4:1 y el 
semi-intervalo de la tolerancia o error máximo 
permisible, así es posible determinar la 
incertidumbre del patrón de referencia o la 
capacidad de medición y calibración (CMC) del 
laboratorio, Upvc ≤ Tibc/TAR. 
 
c) TUR lineal, resultado de la calibración, impacto 
del patrón en el instrumento 
  
 TUR = Uibc / Upvc (31) 
 
La prueba TUR es una prueba post-proceso de 
calibración que se utiliza por los laboratorios y 
usuarios como índice de aseguramiento de la 
calidad de los resultados, permite evaluar si la 
incertidumbre instrumental resultante depende o 
está influenciada (degradada) por el patrón de 
referencia utilizado en el servicio de trazabilidad, 
TUR ≥ 4 = Uibc / Upvc. 
 

d) TUR cuadrático, resultado de la calibración, 
impacto del patrón en el instrumento 
 
 TUR² = U²ibc / U²pvc (32) 
 
Una variante a la prueba de relación lineal de 
incertidumbre TUR, es la relación cuadrática de 
incertidumbre de prueba TUR², esta variante se 
genera considerando la contribución de la 
incertidumbre asociada a los patrones de calibración 
de acuerdo con la ley de propagación de 
incertidumbre, TUR² ≥ 10 = U²ibc / U²pvc. 
 
e) %TUD, desviación entre la incertidumbre 
resultante de la calibración Ucal = Uibc, de un 
instrumento con capacidad nominal Unibc, desviación 
resultante de la: contribución, impacto, degradación 
o herencia por trazabilidad del patrón Upvc. 
  

ࢇࢉࢁ  ൌ ࢉ࢈ࢁ ൌ ටࢉ࢜ࢁ
  ࢉ࢈ࢁ

  (33) 

  
 %TUD = Ucal / Unibc  -  1 (34) 
 
Es una variante a la prueba de relación cuadrática 
de incertidumbre de prueba TUR², las bandas de 
protección son, %TUD ≤ 10 % (aceptable); 30 % 
(puede ser aceptable). 
 
En la tabla se muestra la comparación de resultados 
entre la relación TAR/TUR lineal y la TUR². 
 

TAR 
TUR 
lineal 

1:1 1,8
3:1 2:1 3:1 3,1

6:1 
3,33

:1 4:1 5:1 9:1 10:1 

%TAR 
%TUR 
lineal 

100,
0 % 

54,
8 % 

50,0 
% 

33,3 
% 

31,
6 % 

30,0 
% 

25,0 
% 

20,0 
% 

11,1 
% 

10,0 
% 

TUR² 1:1 
3,3
3:1 4:1 9:1 

10:
1 

11,1
1:1 16:1 25:1 81:1 

100:
1 

%TUR² 100,
0 % 

30 
% 

25,0 
% 

11,1 
% 

10,
0 % 

9,0 
% 

6,3 
% 

4,0 
% 

1,2 
% 

1,0 
% 

Tabla 5. Comparación entre los índices TAR-TUR y 
TUR² y la banda de protección correspondiente. 
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La desviación aceptable (estadística de desempeño) 
es mayor para tolerancias (errores máximos 
permisibles) más pequeños como sucede cuando se 
asciende en la pirámide de trazabilidad, de las 
especificaciones del producto a los laboratorios de 
referencia, como sucede con la estadística de 
desempeño %TUR² y %TUD, lo cual es consistente 
con el análisis de riesgos (FMEA) al suponer mayor 
riesgo y efecto en la medición de variables de 
proceso/especificaciones, que el que se presenta en 
laboratorios de referencia especializados en 
metrología. 
 

Es conveniente que los índices de capacidad de 
medición sean complementados con el estudio de 
factor de riesgo del sistema de medición. 
 
Las relaciones de prueba TSR/TAR/TUR, se siguen 
utilizando ampliamente en la práctica a pesar de 
que no atienden de forma clara los aspectos 
estadísticos relaciones con: probabilidad de 
cobertura, nivel de confianza (p%), ni funciones de 
densidad de probabilidad (forma normal o 
rectangular-uniforme); sin embargo son muy 
sencillas y prácticas, adecuadas para su uso en los 
niveles de baja-burda exactitud. 
 

 
Tabla. 7. Comparación de ‘Estadísticas de desempeño’ y los diferentes criterios de ‘banda de protección’ 

(guard-band) 33,3 % (1/3); 30 %; 25 % (1/4); 20 % (1/5); 10 % (1/10) 
colores: rojo = inaceptable; naranja = cuestionable; amarillo = puede ser aceptable; verde = aceptable 

 
  

C p /P p C m TUD TUR² TUR TUR TSR/TAR/TUR TAR TAR/TSR Q MS /Q MP %GRR ndc

SPC-AIAG
ASTM E2281-08

ISO 22514-4

JCGM 106:2012
ISO 22514-7:2012

GUM
OIML

GUM
OIML

ANSI/NCSL Z-540-
1-1994

GUM:1995
QUAM:2000.P1

Eurolab TR 1/2007
OIML R 110

ANSI/NCSL Z-540-
1-1994

ANSI/NCSL Z-540-
1-1994

ANSI/NCSL Z-540-
1-1994

MIL-STD-45662-
1988-1980-1962

ISO 22514-7:2012
VDA 5:2010

MSA 4-AIAG
ASTM E2782-11

MSA 4-AIAG
ASTM E2782-11

2σ_std
T_ibc /2 = 
(USL_ibc - 
LSL_ibc )/2

C p /P p

U_std
T_ibc/2 = 
±CE_ibc

C m

U_std
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±CE_ibc
C m
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LINEAL
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del sistema de 
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Distintas (de 
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Discriminación

lab
std

ibc
ibv

√(U²_std + 
U²_ibc)

6t_ibc/6u_std
T_ibc/2/U_std

Emax_ibc/U_ibc

% (U_cal - 
U_ibc)
/ U_ibc

% U²_std / 
U²_cal

% U_std / U_cal % U_std / U_ibc
CE_ibc/CE_std
CE_ibc/U_std
U_ibc/U_std

% U_std / 
CE_ibc

% CE_std / 
CE_ibc

2 ·U MS _ MP

/TOL
% GRR/TV 1,41 ∙ PV/GRR

1,111 1 1,495 0,900 0,9 49,5% 55,2% 74,3% 111,1% 0,9 : 1 111,1% 111,1% 111,1% 74,3% 1,3

1,000 1 1,414 1,000 1 41,4% 50,0% 70,7% 100,0% 1 : 1 100,0% 100,0% 100,0% 70,7% 1,4

0,909 1 1,351 1,100 1,1 35,1% 45,2% 67,3% 90,9% 1,1 : 1 90,9% 90,9% 90,9% 67,3% 1,6

0,882 1 1,333 1,134 1,134 33,3% 43,7% 66,1% 88,2% 1,134 : 1 88,2% 88,2% 88,2% 66,1% 1,6

0,833 1 1,302 1,200 1,2 30,2% 41,0% 64,0% 83,3% 1,2 : 1 83,3% 83,3% 83,3% 64,0% 1,7

0,831 1 1,300 1,204 1,204 30% 40,8% 63,9% 83,1% 1,204 : 1 83,1% 83,1% 83,1% 63,9% 1,7

0,769 1 1,262 1,300 1,3 26,2% 37,2% 61,0% 76,9% 1,3 : 1 76,9% 76,9% 76,9% 61,0% 1,8

0,750 1 1,250 1,333 1,333 25% 36,0% 60,0% 75,0% 1,333 : 1 75,0% 75,0% 75,0% 60,0% 1,9

0,714 1 1,229 1,400 1,4 22,9% 33,8% 58,1% 71,4% 1,4 : 1 71,4% 71,4% 71,4% 58,1% 2,0

0,707 1 1,225 1,414 1,414 22,5% 33,3% 57,7% 70,7% 1,414 : 1 70,7% 70,7% 70,7% 57,7% 2,0

0,667 1 1,202 1,500 1,5 20,2% 30,8% 55,5% 66,7% 1,5 : 1 66,7% 66,7% 66,7% 55,5% 2,1

0,663 1 1,200 1,508 1,508 20% 30,6% 55,3% 66,3% 1,508 : 1 66,3% 66,3% 66,3% 55,3% 2,1

0,655 1 1,195 1,528 1,528 19,5% 30% 54,8% 65,5% 1,528 : 1 65,5% 65,5% 65,5% 54,8% 2,2

0,625 1 1,179 1,600 1,6 17,9% 28,1% 53,0% 62,5% 1,6 : 1 62,5% 62,5% 62,5% 53,0% 2,3

0,600 1 1,166 1,667 1,667 16,6% 26,5% 51,4% 60,0% 1,667 : 1 60,0% 60,0% 60,0% 51,4% 2,4

0,588 1 1,160 1,700 1,7 16,0% 25,7% 50,7% 58,8% 1,7 : 1 58,8% 58,8% 58,8% 50,7% 2,4

0,577 1 1,155 1,732 1,732 15,5% 25% 50,0% 57,7% 1,732 : 1 57,7% 57,7% 57,7% 50,0% 2,4

0,556 1 1,144 1,800 1,8 14,4% 23,6% 48,6% 55,6% 1,8 : 1 55,6% 55,6% 55,6% 48,6% 2,5
0,526 1 1,130 1,900 1,9 13,0% 21,7% 46,6% 52,6% 1,9 : 1 52,6% 52,6% 52,6% 46,6% 2,7

0,500 1 1,118 2,000 2 11,8% 20% 44,7% 50,0% 2 : 1 50,0% 50,0% 50,0% 44,7% 2,8

0,458 1 1,100 2,182 2,182 10% 17,4% 41,7% 45,8% 2,182 : 1 45,8% 45,8% 45,8% 41,7% 3,1

0,400 1 1,077 2,500 2,500 7,7% 13,8% 37,1% 40,0% 2,500 : 1 40,0% 40,0% 40,0% 37,1% 3,5

0,354 1 1,061 2,828 2,828 6,1% 11,1% 33,3% 35,4% 2,828 : 1 35,4% 35,4% 35,4% 33,3% 4,0

0,333 1 1,054 3,000 3 5,4% 10% 31,6% 33,3% 3 : 1 33,3% 33,3% 33,3% 31,6% 4,2

0,320 1 1,050 3,123 3,123 5% 9,3% 30,5% 32,0% 3,123 : 1 32,0% 32,0% 32,0% 30,5% 4,4

0,314 1 1,048 3,180 3,180 4,8% 9,0% 30% 31,4% 3,180 : 1 31,4% 31,4% 31,4% 30% 4,5

0,300 1 1,044 3,333 3,333 4,4% 8,3% 28,7% 30,0% 3,333 : 1 30% 30% 30% 28,7% 4,7

0,286 1 1,040 3,500 3,5 4,0% 7,5% 27,5% 28,6% 3,5 : 1 28,6% 28,6% 28,6% 27,5% 4,9

0,282 1 1,039 3,546 3,546 3,9% 7,4% 27,1% 28,2% 3,546 : 1 28,2% 28,2% 28,2% 27,1% 5
0,258 1 1,033 3,873 3,873 3,3% 6,3% 25% 25,8% 3,873 : 1 25,8% 25,8% 25,8% 25% 5,5

0,250 1 1,031 4,000 4 3,1% 5,9% 24,3% 25% 4 : 1 25% 25% 25% 24,3% 5,6

0,229 1 1,026 4,359 4,359 2,6% 5% 22,4% 22,9% 4,359 : 1 22,9% 22,9% 22,9% 22,4% 6,1

0,204 1 1,021 4,899 4,899 2,1% 4,0% 20% 20,4% 4,899 : 1 20,4% 20,4% 20,4% 20,0% 6,9

0,200 1 1,020 5,000 5 2,0% 3,8% 19,6% 20% 5 : 1 20,0% 20,0% 20% 19,6% 7,1

0,167 1 1,014 6,000 6 1,4% 2,7% 16,4% 16,7% 6 : 1 16,7% 16,7% 16,7% 16,4% 8,5

0,150 1 1,011 6,667 6,667 1% 2,2% 14,8% 15,0% 6,667 : 1 15,0% 15,0% 15% 14,8% 9,4

0,142 1 1,010 7,053 7,053 1% 2,0% 14,0% 14,2% 7,053 : 1 14,2% 14,2% 14,2% 14,0% 9,9

0,125 1 1,008 8,000 8 0,8% 1,5% 12,4% 12,5% 8 : 1 12,5% 12,5% 12,5% 12,4% 11,3
0,111 1 1,006 9,000 9 0,6% 1,2% 11,0% 11,1% 9 : 1 11,1% 11,1% 11,1% 11,0% 12,7

0,101 1 1,005 9,950 9,950 0,50% 1% 10% 10,1% 9,950 : 1 10,1% 10,1% 10,1% 10% 14
0,100 1 1,005 10,000 10 0,50% 1,0% 10,0% 10% 10 : 1 10% 10% 10% 10,0% 14,1

0,067 1 1,002 15,000 15 0,22% 0,4% 6,7% 6,7% 15 : 1 6,7% 6,7% 6,7% 6,7% 21,2

0,050 1 1,001 20,000 20 0,12% 0,2% 5% 5% 20 : 1 5% 5% 5% 5% 28,2

0,030 1 1,000 33,000 33 0,05% 0,1% 3,0% 3,0% 33 : 1 3,0% 3,0% 3,0% 3,0% 46,5

0,010 1 1,000 100,000 100 0,00% 0,0% 1% 1% 100 : 1 1% 1% 1% 1% 141,0
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Resumen: El monitoreo de procesos de calibración de instrumentos de medición se realiza con el apoyo de 
cartas de control. Cuando una carta de control indica que un proceso ha cambiado, no nos indica en que 
tiempo ocurrió dicho cambio, solo nos indica que en alguno de los parámetros de la recta de calibración ha 
habido un cambio. En este trabajo proponemos un procedimiento para estimar el tiempo de ocurrencia del 
cambio.  
 
 
1. INTRODUCCIÓN 
 

El monitoreo de procesos de calibración de 
instrumentos de medición se realiza con el apoyo de 
cartas de control, cuyo origen se dio en el monitoreo 
de procesos industriales. Croarkin y Varner [1] 
propusieron una carta de control tipo Shewhart para 
el monitoreo de las calibraciones, dándole 
seguimiento a las desviaciones entre la medición de 
un patrón de referencia y el valor conocido 
(correspondiente). Algún tiempo después, en la 
literatura de control estadístico de procesos (CEP) 
surgieron otras cartas de control [2, 3] que pueden 
utilizarse para el monitoreo de procesos de 
calibración, con la ventaja de tener un mejor 
desempeño, ya que detectan más rápidamente 
cambios en los procesos de calibración. Esta 
mejoría se debe a que en estas cartas se incluye un 
procedimiento conocido como EWMA (Promedios 
móviles ponderados exponencialmente), que fue 
expuesto inicialmente por Roberts [4], que tiene el 
efecto de detectar más rápidamente que las cartas 
tipo Shewhart, cambios sostenidos en un proceso.  
 
En Russell y Villa [5] planteamos una modificación a 
la carta original de Croarkin y Varner (que aquí 
denominamos carta NIST, ya que fue publicada en 
el manual en línea del NIST [6]), que consiste en 
incluir el proceso EWMA en la estadística de control 
(2). Con esto, logramos acelerar la detección de 
cualquier cambio en la recta de calibración. En este 
trabajo proponemos un procedimiento para estimar 
el punto de cambio de alguno de los parámetros  de 
la recta de calibración. El conocimiento del tiempo 
en que cambió una recta de calibración  es 
importante para saber en qué momento las 

mediciones pierden su exactitud. Explicamos cómo 
determinar el tiempo de cambio de la pendiente, el 
intercepto y la varianza de la recta de calibración. 
Mostramos además un estudio de simulación para 
exponer el desempeño de los procedimientos 
propuestos.  
 
La comparación del desempeño de diferentes tipos 
de cartas de control se basa en la longitud de 
corrida promedio (ARL, por sus siglas en inglés). 
Denominamos longitud de corrida (RL, por sus 
siglas en inglés) al número de puntos graficados en 
la carta de control hasta que aparece una señal 
fuera de control. La RL no puede usarse como un 
parámetro que caracteriza a una carta, por ser 
aleatorio, pero su esperanza, esto es, la ARL, sí. 
Cuando se tiene un cambio en un proceso, nos 
interesa que la carta que utilizamos para su 
monitoreo, tenga una ARL pequeña. En la 
comparación de dos tipos de cartas de control, 
preferimos la carta que presenta una ARL menor en 
la detección de un cambio en el proceso.   
 
En la Sección 2 se comentan y explican las cartas 
de control NIST y EWMA/NIST que se pueden 
utilizar para el monitoreo de procesos de 
calibración. En la Sección 3 se discute la estimación 
del tiempo de cambio de uno o más parámetros de 
la recta de calibración. El método propuesto se basa 
en la función de verosimilitud. En la Sección 4 
expone un estudio de simulación para ilustrar los 
procedimientos que aquí se proponen para estimar 
el tiempo de cambio del proceso de calibración. En 
la Sección 5 se presentan las conclusiones del 
estudio.  
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2. CARTAS DE CONTROL 
 
Cuando el proceso de calibración esta en control 
estadístico, el modelo de medición fundamental es 
el modelo de regresión lineal,  
 

,1000 ijijij xy                      (1) 
 

con ni ,...,2,1 , mj ,...,2,1 , donde ijy  es la i -

ésima medición al tiempo j  del i -ésimo patrón de 

referencia iij xx  . Además, suponemos que los 

términos ij son variables aleatorias 
independientes e idénticamente distribuidas, con 
distribución normal, con media cero y varianza 2

0 .  
En este trabajo suponemos que los valores de los 
parámetros de control 1000 ,  y 2

0  son 
conocidos. En tal caso decimos que la construcción 
de la carta de control se encuentra en la Fase II. 
 
La carta de control, propuesta por Croarkin y Varner 
se basa en el principio de calibración o regresión 
inversa para construir la estadística de control ijZ  
como el residuo en la escala de los valores de 
referencia ( ijx ), como se muestra en la ecuación 
(2). Para monitorear el proceso de calibración, 
graficamos en la carta de control, la estadística ijZ  
contra el tiempo de la j-ésima muestra,   
 

.
10

00

ij

ij

ij x
y

Z 






                           (2) 

Los autores recomiendan que se hagan tres 
mediciones (n=3) en el proceso de calibración, dos 
en los extremos y una en el centro del intervalo de 
medición. Podemos ver fácilmente que cuando el 
proceso de calibración esta en control estadístico, la 
desviación ijZ  tiene una distribución Normal con 

media cero y varianza 2

10

2

0 /  . De acuerdo con 
esto, los límites de control en esta carta, están 
dados por   
 

* *0 10 0 10( / ), ( / ),LCL z UCL z
 
        (3) 

 
donde *

z  es el cuantil superior de la distribución 

normal estándar y    2//)1log(exp1* n  , 

es la corrección de Bonferroni, donde n  es el 
número evaluaciones en cada período de tiempo, 
que se propone igual a tres y   se elige de tal 
manera que tengamos una determinada longitud de 
corrida promedio en control, usando la relación 

/10 ARL . 
Esta carta tiene un desempeño claramente menor 
que otras cartas que se han propuesto en los 
últimos años, como la carta EWMA/R [2] y EWMA3 
[3], ya que estas tienen un ARL menor que la carta 
NIST. Considerando la ventaja de estas cartas más 
recientes en la detección temprana de los cambios 
en la recta de calibración, en Russell y Villa [5] 
propusimos una modificación a la carta NIST de 
Croarkin y Varner, que consiste en introducir el 
procedimiento EWMA. Con esto se logró que la 
nueva carta identificada como EWMA/NIST tenga 
un desempeño comparable con las cartas arriba 
mencionadas [2,3]. En la carta modificada 
EWMA/NIST monitoreamos las desviaciones ijZ  
corregidas por el esquema EWMA, es decir,  

)1()1()(  jWZjW iiji  ,              (4) 

Con 0)0( iW . Como en todas  las cartas tipo 

EWMA,   es una constante de suavizado cuyo 
valor determina la magnitud de los cambios que 
detecta. En esta carta se detecta una señal de fuera 
de control, tan pronto como  )( jWi sea menor que 

el límite de control inferior LCL  o mayor que el 
límite de control superior UCL , donde  

0 0

10 10

, .
2 2

LCL L UCL L
  

   
  

 
 

La constante L se elige de tal manera que la ARL en 
control tenga un valor específico. 
 
 
3. ESTIMACIÓN DEL TIEMPO DE CAMBIO DE UN 
PROCESO DE CALIBRACIÓN  
 
Cuando una carta de control indica que hay un 
cambio en algún parámetro de la recta de 
calibración, no indica en que tiempo ocurrió el 
cambio. El conocimiento del tiempo de cambio es de 
gran utilidad, ya que esto nos permite conocer a 
partir de qué momento, el instrumento de medición 
perdió sus características de calibración, como por 
ejemplo la pendiente o el intercepto de la recta de 
calibración. En esta sección estimamos por máxima 
verosimilitud [7] el tiempo de cambio de uno o más 
parámetros de la recta de calibración. 
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En las siguientes subsecciones obtenemos la 
función de log-verosimilitud del tiempo de cambio  
  y del parámetro que cambia respectivamente en 
la recta de calibración. De esta función obtenemos 
la log-verosimilitud perfil )(pl  de  , así como la 
estimación máximo-verosímil del parámetro que 
sufre el cambio.  La estimación de máxima 
verosimilitud del tiempo de cambio, es el valor de   
que maximiza la log-verosimilitud perfil de  , esto 
es,  
 

 )(argˆ   plmáx  
 
3.1 Cambio en la pendiente 
 
Consideramos que se está usando una carta de 
control para monitorear el proceso de calibración y 
en un momento determinado, la carta da una señal 
de fuera de control. Esto nos dice que el proceso ha 
cambiado, pero no nos indica cuando se inició el 
cambio. Si tenemos información de que solo la 
pendiente ha cambiado y queremos investigar 
cuando se inició el cambio, asumimos que el 
proceso se mantuvo en un estado de control 
estadístico hasta un tiempo 1  (desconocido) y 
luego, a partir del tiempo  , el proceso de 
calibración cambia, significando esto que a partir de 
 , la pendiente cambió de 10  a 11 . Se puede 
ver fácilmente que la distribución de la desviación 

ijZ  a partir del tiempo  es una distribución Normal, 

con media jx)/)(( 101011    y varianza 
2

10

2

0 /  . 
 
En este caso la función log-verosimilitud del tiempo 
de cambio   y la nueva pendiente 11  es,  
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    (5) 

 
La log-verosimilitud perfil de  , cuando cambió la 
pendiente es, 

 
11 11( ) ( , )pl máx l   . 

 
 
 
 
 

3.2 Cambio en el intercepto 
 
Consideramos ahora que en un tiempo   el cambio 
en la recta de calibración se da en el intercepto. 
Esto ocurre cuando el intercepto cambia de 00  a 

01 , la desviación ijZ  tiene una distribución Normal 

con media 100001 /)(    y varianza 2

10

2

0 /  . 

La función log-verosimilitud para   y 01 , obtenida 

a partir de la distribución de ijZ  en los diferentes 
tiempos es,  
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  (6) 

La log-verosimilitud  perfil de  , cuando cambió el 
intercepto a 01  es,  

 
01 01( ) ( , )pl máx l   . 

 
3.3 Cambio en la varianza 
 
Si el cambio se da en la varianza de la recta de 
calibración, esto es, al tiempo   la varianza pasa 
de 2

0 a 2

1 , la desviación ijZ  tiene una distribución 

Normal con media cero y varianza 2

10

2

1 /  . En 
este caso, la función log-verosimilitud de   y 

2

1 es,  
 

.
22

)log()1(3)log()1(3),(
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  (7) 

 
La log-verosimilitud perfil de  , cuando cambia la 
varianza es,   

 
1 1( ) ( , )pl máx l   . 

 
3.4 Cambio en uno o más parámetros  
 
En los tres casos anteriores consideramos solo el 
cambio de un parámetro y además sabemos cual 
parámetro cambió. Ahora vamos a suponer que 
hubo un cambio en la recta de calibración, pero no 
sabemos que parámetro o parámetros cambiaron. 
En este caso, los parámetros de la recta de 
regresión hasta el tiempo 1  son 00 , 10 , y 
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2

0 . Después, a partir de   suponemos que puede 
cambiar cualquier parámetro de la recta de 
calibración, por lo cual, la log-verosimilitud ahora 
debe ser función de   y de los tres parámetros 

01 , 11 , y 2

1 . En este caso, la desviación ijZ   a 
partir del tiempo   tiene una distribución Normal 
con media ij  y varianza 2

ij , dadas por  

.,
2

0

2

12

10

1011

10

0001













 





 ijijij x  

 
Por lo anterior, la función log-verosimilitud es,  
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En este caso, donde pueden cambiar los tres 
parámetros de la recta de calibración, la log-
verosimilitud perfil de   es la log-verosimilitud 
anterior maximizada por los tres parámetros de la 
recta de calibración, esto es,  

 
01 11 1, , 01 11 1( ) ( , , , )pl máx l       . 

 
  En la siguiente sección estudiamos el desempeño 
de este procedimiento de detección del tiempo de 
cambio de la recta de calibración, tanto en el caso 
en que sabemos cuál parámetro cambio, como 
cuando solo sabemos que la recta cambió. 
 
 
4. SIMULACIONES 
 
Llevamos a cabo un estudio de los procedimientos 
propuestos para determinar el tiempo de cambio, a 
través de simulaciones de procesos de calibración 
en los que ocurre un cambio a partir de un tiempo 
determinado. Primero consideramos que ha ocurrido 
un cambio en un parámetro identificado y después 
estudiamos el caso en que solo sabemos que ha 
habido un cambio, pero no sabemos que parámetro 
cambió. En todos los ejemplos simulamos  en cada 
uno de los diez tiempos tres desviaciones 

3,2,1, iZ ij , que corresponden a las mediciones 
que se hacen de los tres patrones de referencia 
(bajo, mediano y alto). En los primeros cuatro 
tiempos asumimos que la recta de calibración se 
mantiene en control estadístico, esto es, que los 
parámetros de la recta de calibración son, 300  , 

210   y  10  . Estos valores son los que se 
han utilizado en la literatura, como podemos ver en 
[2,5] . Luego, consideramos que al tiempo  5 , 
cambió uno de los parámetros y se mantuvo fijo 
hasta el final. Consideramos diez tiempos de 
medición, porque es un número suficiente para 
ilustrar el comportamiento de la función de 
verosimilitud.  En las Tablas 1, 2 y 3 se presentan 
los valores de la log-verosimilitud perfil y la 
estimación del parámetro que cambió, condicionada 
por el valor de  en cada evaluación. En los tres 
casos la verosimilitud perfil )(pl se maximiza en 

5 . Esto es, la estimación de máxima 
verosimilitud coincide con el valor del tiempo de 
cambio, 5  que utilizamos en las simulaciones. 
En estos casos, la carta de control nos está 
indicando que hubo un cambio en la desviación 
estándar en 5 . Los valores utilizados para los 
parámetros que cambiaron son: 0.401  , 

0.311  y  0.21  .   
Consideramos además el caso en que sabemos que 
hubo un cambio en la recta de calibración, pero no 
sabemos cuál parámetro cambió, ni en qué tiempo 
inició el cambio. En este caso estimamos el 
tiempo  en que inicia el cambio del proceso de 
calibración. Simulamos un proceso de calibración 
que inicia en control estadístico, con los valores de 
los parámetros que utilizamos antes. A partir del 
tiempo 5  introducimos un cambio en uno de los 
parámetros, que se mantiene hasta el tiempo 

10 . Consideramos los mismos desplazamientos 
de los parámetros que usamos anteriormente. En 
las Tablas 4, 5 y 6, tenemos los resultados para los 
casos en que cambió, la pendiente, el intercepto y la 
varianza respectivamente. En los tres casos 
encontramos que la función de log-verosimilitud se 
maximiza en 5 , esto es, estima bien el tiempo 
de cambio. En la Tabla 4 encontramos que el 
procedimiento estima muy bien la pendiente (que 
cambió de 2.0 a 3.0). En cambio, como observamos 
en las Tablas 5 y 6, el intercepto (que cambió de 3.0 
a 4.0) y la desviación estándar (que cambió de 1.0 a 
2.0) quedan subestimados. Estas variaciones en las 
estimaciones son una manifestación de su carácter 
aleatorio.  
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Tabla 1. Log-verosimilitud perfil del tiempo de cambio   y estimación condicional de la pendiente, cuando 
tenemos un desplazamiento en la pendiente de la recta de calibración.   

  2 3 4 5 6 7 8 9 10 
)(pl  -98.08 -95.76 -95.20 -93.43 -104.27 -114.46 124.85 -135.20 -147.02 

11̂  2.69 2.78 2.88 3.03 3.03 3.04 3.04 3.05 2.96 
 
 
 
Tabla 2. Log-verosimilitud perfil del tiempo de cambio   y estimación condicional del intercepto, cuando 

tenemos un desplazamiento en el intercepto de la recta de calibración.   
  2 3 4 5 6 7 8 9 10 

)(pl  -7.17 -6.41 -6.31 -5.09 -5.71 -7.16 -6.78 -6.65 -8.95 

01̂  3.76 3.88 3.95 4.15 4.19 4.14 4.38 4.72 4.68 
 
 
 
Tabla 3. Log-verosimilitud perfil del tiempo de cambio   y estimación condicional de la desviación estándar, 

cuando tenemos un desplazamiento en la desviación estándar de la recta de calibración.   
  2 3 4 5 6 7 8 9 10 

)(pl  -25.55 -24.55 -23.76 -22.59 -23.59 -25.57 -23.96 -25.84 -29.88 

1̂  1.54 1.62 1.70 1.84 1.84 1.83 2.08 2.17 2.01 
 
 
 
Tabla 4. Log-verosimilitud perfil del tiempo de cambio   y estimación condicional de la pendiente, cuando 

tenemos un desplazamiento en la pendiente de la recta de calibración.   
  2 3 4 5 6 7 8 9 10 

)(pl  -34.15 -29.50 -22.89 -4.46 -31.82 -59.13 -86.49 -110.91 -126.5 

01̂  2.74 2.92 3.08 3.22 3.11 3.16 3.69 2.52 1.24 

11̂  2.70 2.75 2.85 2.99 2.99 2.99 2.85 3.00 3.18 

1̂  2.13 2.05 1.66 .66 .69 .76 .76 .56 .068 
 
 
 
Tabla 5. Log-verosimilitud perfil del tiempo de cambio   y estimación condicional del intercepto, cuando 

tenemos un desplazamiento en el intercepto de la recta de calibración.   
  2 3 4 5 6 7 8 9 10 

)(pl  -1.22 -1.48 -.485 1.26 .90 .28 -2.05 -.30 -3.96 

01̂  3.28 3.28 3.26 3.57 3.78 3.27 3.22 3.78 4.22 

11̂  2.04 2.06 2.08 2.06 2.05 2.13 2.14 2.10 2.05 

1̂  .63 .64 .60 .54 .53 .47 .49 .31 .37 
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Tabla 6. Log-verosimilitud perfil del tiempo de cambio   y estimación condicional de la desviación estándar, 
cuando tenemos un desplazamiento en la desviación estándar de la recta de calibración.   

  2 3 4 5 6 7 8 9 10 
)(pl  -20.69 -19.85 -19.31 -18.53 -18.89 -21.65 23.23 22.92 21.94 

01̂  2.81 2.59 2.61 2.17 1.32 1.61 2.82 3.60 3.98 

11̂  2.07 2.12 2.13 2.21 2.30 2.18 2.01 1.85 1.82 

1̂  1.30 1.36 1.42 1.47 1.41 1.17 1.01 1.17 .44 
 
5. CONCLUSIONES 
 
Cuando monitoreamos un proceso de calibración 
con una carta de control, esta nos indica en un 
momento dado que el proceso ha cambiado. El 
conocimiento del tiempo en que el proceso cambió 
es importante, para determinar la causa que originó 
el cambio. En este trabajo hemos propuesto un 
procedimiento para estimar el tiempo de cambio de 
los parámetros de una recta de calibración, cuando 
una carta de control nos indica que la recta de 
calibración ha cambiado.  
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Abstract: The shape of drops and Laplace -Young equations allow to determine the surface tensions in fluid-
fluid systems. The propagation of uncertainty in such a measurement model is addressed in terms of inverse 
modelling and processed through the statistical R language on a synthetic water drop. The uncertainty in the 
parameters of the model is determined as well as the uncertainty in the surface tension using the GUM 
procedures. A relation is made between the quality of the drop profile, the accuracy of the fluids densities and 
the uncertainty of the resulting surface tension. 
 
 
1. INTRODUCTION 
 

The measurement of surface tension by means of 
the sessile or pendant drop analysis is a well-known 
technique [1-3, 5, 11]. It has been widely reported in 
the literature since the famous works of Bashforths 
and Adams [1] who first proposed numerical 
solutions to the Laplace-Young equations to 
describe drop profiles. Nowadays, researchers are 
still publishing about these techniques. It is 
remarkable that only a few of them are directly 
involved with the related metrological aspects. We 
found that the main topics of metrological interest 
about these techniques were first focused on the 
resolution of the Laplace-Young (L-Y) system of first-
order differential equations [1-4]. The set of L-Y 
equations describes the shape of sessile and 
pendant drops and the solutions provide an efficient 
tool to determine surface tensions in fluid-fluid 
systems. Along with the numerical aspects, the 
experimental characteristics of the methods were 
also deeply investigated. From the frame-grabbers 
issues to the quality and characteristics of image 
profile detection algorithms, through optical 
aberration corrections, many aspects of the 
experiments have been explored [5, 6]. 
The propagation of uncertainty in the L-Y equations 
(eq. 1) and the surface tension equation (eq. 2) is  
barely reported in the literature and is basically 
reduced to post-measurement analysis, i.e. 
assuming that the uncertainties in the parameters of 
the model (eq. 1) are known. Some Monte Carlo 
simulations were once implemented [2] to provide 
some insight into the uncertainty in surface tension 
measurements. 

The determination of the parameters of the L-Y 
equations which, in turn, are used to determine the 
surface tension is a problem of inverse modelling. 
The parameters of the system of differential 
equations that predicts the experimental observation 
(the drop profile) are part of the measurand (the 
surface tension) and are unknown [7].  
The R language [8] is currently used for some 
applications in metrology. Examples of this are 
metRology (a GUM oriented R package) [9] and 
UncertaintyMachine [10], a Java interface to R 
functions for multivariate explicit measurement 
model analysis with Monte Carlo. 
In this paper, we propose to set part of the 
uncertainty propagation problem, in the case of 
pendant drops, in the framework of the statistical 
language R. We first set the problem and present 
results of the analysis of uncertainty propagation in 
the case of a theoretically designed (synthetic) water 
drop (see section 2). 
 
2. THE L-Y EQUATIONS AND INVERSE 
MODELLING SETUP IN R 
 

 (1) 
The set of L-Y equations is usually written as a 
system of three ordinary differential equations that 
describes the simultaneous variations of the 
dimensions of a drop (eq. 1 is written for an 
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axisymmetric pendant drop [11]). The dimensions 
are x in the horizontal direction, z in the vertical 
direction and φ, the angle between the horizontal 
plane and the local tangent to the surface of the 
drop. The “time” variable s is the arc length at a local 
point in the drop profile from its apex. Eq. 1 is written 
for the so-called Axisymmetric Drop Shape Analysis 
(ADSA) [11, 12]. The boundary conditions are x = z = 
φ = 0 at the apex. Eq. 1 is nowadays commonly 
solved by means of a fourth order Runge-Kutta 
numerical scheme [4]. As far as it has no analytical 
solution [1], the Runge-Kutta numerical scheme has 
indeed allowed huge progress in generating 
accurate and reproducible solutions. 
The group of physical quantities ∆ρ, g, R0 and γ, 
gathered in the dimensionless Bond Number: Bo, are 

respectively the density variation through the drop 
interface, the local acceleration of gravity, the radius 
of curvature at the apex and the surface tension, 
which is the measurand in this case. The first two 
quantities can be determined from appropriate 
density measurements and local gravity 
measurements. The gravity data can be obtained, for 
instance, from the INEGI in Mexico [13]. The density 
change, at given temperature and pressure, can be 
obtained from a variety of methods either 
experimentally or by means of available and 
accurate thermodynamic correlations or equation of 
state [16, 17]. The remaining two parameters, γ or 
Bo, and R0 are more difficult to obtain. A wide range 
of methods, both geometrical or numerical have 
been employed over the years to obtain reliable 
values of these parameters from digitized drop 
images. The ADSA method is one of the most widely 
used [11]. Assuming that a high quality drop profile is 
available, centered at the apex, and scaled to 
metrical units, one way to obtain the values for and 
R0 and Bo is to fit the solution of the L-Y equations to 
this experimental profile. Once the best fit is 
obtained, the surface tension is obtained from the 
fitted parameters as: 

       (2) 

We consider that this is an inverse modelling 
problem, where the functional parameters within a 
set of differential equations contain the measurand. 
The approach is illustrated in Figure 1. The available 
input quantities are the x and z coordinates of each 
point of a digital profile which are to be compared to 
the simultaneous projections, x(s) and z(s), of the 
optimized solutions of eq. 1 onto the (x, z) plane. This 
kind of measurement model, can currently be 
analyzed, in terms of propagation of uncertainty, only 
in the frame of the Supplement 1 of the GUM [14]. 

 
Fig. 1. The inverse modelling problem in the 

determination of γ. 

In order to address the propagation problem, we 
used R and packages inside such as FME. The 
package FME stands for a “Flexible Modelling 
Environment for Inverse Modelling, Sensitivity, 
Identifiability, and Monte Carlo Analysis” [15]. A first 
step consists in setting the L–Y system of equations 
(eq. 1). The parameters of the model and the initial 
conditions are defined as input in the solver as 
shown as an R code in Table 1. 
The method uses the R function ode of the odeSolve 
package. This code generates, as a data frame, the 
half profile of a synthetic drop up to s = 0.7 cm with 

steps of 0.001 cm. In this work we generated a 
water-like drop with the following parameters: Bo = 
0.377297682 and, R0 = 0.166666 cm. This 
corresponds to some water drop with a surface 
tension that is exactly γ = 72.0 mJ/m

2
, if the local 

gravity is g = 977.95559 cm/s
2
 (INEGI Gravimetric 

Station 207027, México D.F., Del. G. A. Madero – 
IPN.) and ∆ρ = 1.0 g/cm

3
. 

 
Table 1. Setup of the Differential Equation. 

 
LYSE<-function(pars,tet_0=0, dx_0=1e-15, z_0=0){ 
derivs<-function(s,geom,pars){ 
with(as.list(c(pars,geom)),{ 
dtet <- 2.0/rho-sin(tet)/x-Bo*z/rho^2 
dx  <- cos(tet) 
dz  <- sin(tet) 
return(list(c(dtet,dx,dz)))    })   } 
x_inp  <- with(as.list(pars), dx_0) 
geom  <- c(tet=tet_0, x=x_inp, z=z_0) 
metric <- seq(0,0.7, by =0.0010) 
out <- ode(y = geom, times = metric, func = derivs, 
          parms = pars) 
as.data.frame(out) }  
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This profiles has 1402 points, and is used as the  
reference in this work.  
 

 
Fig. 2. Pseudo-experimental drop profile. 

 

In order to explore the accessibility and variability of 
the model parameters from an experiment, the next 
step consists in generating a pseudo-experimental 
profile by perturbing the reference profile by means 
of a normal random noise assigned to both 
coordinates x and z. This produces a synthetic digital 
pre-processed image (as shown in Figure 2), similar 
to those that can be obtained by edge filtering a real 
world (experimental) photography. 
It makes sense building such images by means of 
normally perturbing the profile because the most 
useful edge detectors perform the edge detections 
by means of a Gaussian sampling of the gray scale 
color map of real images. 
The Gaussian noise introduced in the current profile 
simulates an error in the coordinates of each point of 
the profile with a standard deviation of 2 µm. The 
package FME now provides the possibility to fit eq. 1 
to the pseudo-experimental profile through the 
definition of a cost function. In this case, the 
modCost function of FME is used (see Table 2 for 
the code).  
 

Table 2. Objective function 

 
LYobjetivo<-function(pars){out <- LYSE(pars) 
objetivo<-modCost(model=out, obs=DataX, err= "sd") 
return(modCost(model=out, obs=DataZ, err="sd", 
cost=objetivo))} 
Pars<-c(Bo=0.25, rho=0.15) 
Fit<-modFit(f = LYobjetivo, p = Pars) 
 

 

It provides a method to simultaneously define the 
sum of squares residuals on both output x and z 
functions. 
This procedure is different from ADSA and requires 
that the pseudo-experimental profile has a known 
metric (i.e. a pre-defined “time” sequence) and that it 
is the same as that defined in the solver. This is fine 
for simulation purpose but really difficult to obtain 
from bare experimental information. 
 
3. RESULTS AND DISCUSSION 
 
3.1. Obtaining the uncertainty in Bo and R0 
 
The fitting algorithm of Levenber-Marquardt, which is 
the default in the modFit procedure of FME, was 
used. The initial parameters were set as Bo = 0.25 
and, R0  = 0.15 cm. 
Figure 3 shows the original “experimental” profile, 
the initial one and the fitted one. The fitted values of 
the parameters are Bo = 0.3773289 and R0 = 
0.166652 cm which, compared to the original 
synthetic drop, resulted in differences of 3.12*10

-5
 for 

Bo and -1.46*10
-5

 cm for R0. The resulting surface 
tension is γ = 71.981 mJ/m

2
, with a difference of -

0.019 mJ/m
2
 with respect to the reference value, i.e. 

the value of the surface tension initially assigned 
when designing the theoretical drop. 

 
Fig. 3. Fitted profile (dimensions in cm). 

 
The difference is due to the errors introduced in the 
coordinates of the profile. The standard deviations in 
the residuals of the individual quantities are very 
close to the noise imposed to the data: 0.00019 cm 
for z and 0.00020 cm for x. This means that the fitting 

procedure reproduces nearly perfectly the 
characteristics of the perturbed image. However we 
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gain additional important information: a) the standard 
deviations in the parameters; u(Bo) = 3.39*10

-5 
and 

u(R0) = 7.3*10
-6

 cm, and, b) the Pearson correlation 
coefficient between the two parameters; r(Bo,R0) = -
0.4996. Both information is useful for the uncertainty 
propagation. 
 
3.2. Monte Carlo simulations 
 
The previous information is yet sufficient to 
propagate the uncertainty due to the model 
parameters in the value of the surface tension 
through equation 2. However, this uncertainty is 
obtained in the least square sense, i.e. assuming 
that the parameters are the best ones that allows to 
fit the given model to the data. The least square fit 
provides a standard uncertainty for each parameter, 
but we might also want information about their  
distributions in order to get information about their 
variability against uncertainties in the measured 
quantities. 
Bayesian methods can be used for this. We used the 
modMCMC function of the FME package that 
implements them through Markov Chain Monte Carlo 
(MCMC) simulations. 

 
Fig. 4. Estimated distributions and correlation plot for 

the pair of parameters Bo and R0. 
 

We used the least square fit mean standard 
deviation in x and z as prior error variance. Figure 4, 
shows one of the resulting Markov Chain for 5000 
iterations. The negative correlation between the 
parameters is quite accurately reproduced (-0.53 
against -0.449).  
  

Table 3. Results of the MCMC simulation. 

 Bo R0 (cm) 

mean 3.773 32*10
-1
 1.666 51*10

-1
  

Standard deviation 3.53*10
-5
  7.45*10

-6
  

The standard deviations in Bo and R0 are also well 
reproduced as shown in Table 3. The standard 
deviations of the fit of both x and z coordinates along  
the profile are also reproduced by the simulation and 
are both very close to 2 µm. 
In order to better interpret the MCMC results, the 
resulting distributions were fit to several common 
forms by means of the R function fitDistr from the 
propagate package. Figure 5 shows that the best fit 
corresponds to a log-normal distribution for both 
parameters. The parameter estimates of the lnN(µ,σ) 
distributions are (µ = -0.97463, σ = 9.125*10

-5
) for Bo 

and (µ = -1.79185, σ = 4.549*10
-5

) for R0. 

Fig. 5. Fitted distributions. Left: Bo, Right: R0. 

 
This result seems reasonable, for instance for Bo, 

because this quantity is physically obtained from 
products of positive random variables (eq. 2). The 
parameter R0 is a radius of curvature and can, in 
principle, be measured directly. Its distribution is very 
close to a normal one, and the result is consistent 
with the fact that R0 might always remain positive for 
a pendant drop. 
 
3.3. Propagation of uncertainty 
 
Once the parameters of the model are described, the 
standard procedure of propagation of uncertainty is 
used to analyze the uncertainty in the surface 
tension. The recent R package propagate was used 
to perform the propagation. The previous log-normal 
distributions were used to generate the data for Bo 
and R0. A uniform distribution was assumed for g  
with the reported standard deviation of 0.000038 
cm/s

2
. This information was obtained from INEGI 

[13]. The density variation ∆ρ was assigned a normal 
distribution uncertainty with a combined uncertainty 
equal to: uc(∆ρ) = √(ucL

2
+ucV

2) where ucL is the 
uncertainty in the density of the dense phase (water) 
and  ucV is the uncertainty in the density of the light 
phase (air). From the IAPWS95 EoS for water [17], 
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the reported uncertainty is about 2*10
-5

 g/cm
3
 at 

common laboratory conditions. Whereas, for air, the 
uncertainty can be as low as 1*10

-7
 g/cm

3 
[16] under 

the very best conditions of stability of pressure, 
temperature and humidity. The combined uncertainty 
is thus essentially that of the density of water. 
 

 

Fig. 6. Distribution of γ from GUM methods with 
uc( ∆ρ) = 2*10

-5
 g/cm

3
 and normalized contributions 

from the parameters to the uncertainty in γ. 
 
The results from both the GUM formulas and from 
Monte Carlo simulations with 10000 replications 
produce the same statistics. The distribution is 
essentially normal (very slightly skewed). The mean 
value is γ = 71.9802 mJ/m

2
, in agreement with the 

reference value which was originally fixed for the 
theoretical drop (72 mJ/m

2
), and the standard 

deviation is uc(γ) = 0.00937 mJ/m
2
. However the 

probabilistically symmetric confidence interval at 
95% is [71.964, 71.995] mJ/m

2
 which indicates that 

the reference value is out of this interval, and located 
in the right tail of the distribution. It can be observed, 
in Figure 6, that the uncertainties in the parameters 
Bo and R0 give the major contributions to the 
uncertainty in γ, respectively 45% and 44%. The 
uncertainty in ∆ρ contributes with 10% whereas the 
contribution of the uncertainty in g is only marginal. 
We trace the situation of the reference value being 
out of the confidence interval to the level of 
uncertainty imposed in the profile coordinates. This 
uncertainty appears to be critical and leads to an 
imprecision in the evaluation of the measurand. 
In practice, however, the accuracy of the density 
measurements in real fluids is far from being so high 
as in the previous simulation. For instance, under 
controlled temperature and pressure conditions, 
more reasonable uncertainties in the liquid density 
may be of the order of 2*10

-4
 g/cm

3
 (ten times the 

previous value). Assuming the uncertainty in the  

density of air remains the same, Figure 7 shows the 
new situation. 

 
Fig. 7. Distribution of γ from GUM methods with 

uc( ∆ρ) = 2*10
-4

 g/cm
3
, and normalized contributions 

form the parameters to the uncertainty in γ. 
 
The confidence interval at 95% is now [71.950, 
72.010] mJ/m

2
 which includes the reference value of 

γ. The contributions have changed, as shown in 
Figure 7, and the standard deviation is now uc(γ) = 
0.0182  mJ/m

2
. The influence of the uncertainty in ∆ρ 

contributes now with more than 55% but the 
uncertainties in the model parameters still have  
significant contributions (each above 20%) to the 
uncertainty in the surface tension. 
 

4. CONCLUSIONS 
 

By means of inverse modelling and the R language, 
we obtained information about the distributions of the 
parameters of the L-Y system of equations. We have 
shown that the Bond number and the radius of 
curvature of a model water drop both have log-
normal distributions and present a negative 
correlation of about -0.5. This information was used 
as an input information in standard GUM procedures 
to determine the uncertainty in the surface tension. 
This measurand presents distributions very close to 
the normal one. The analysis shows that the 
uncertainty in the parameters of the mathematical 
model have major contributions to the uncertainty in 
the surface tension when very accurate densities are 
used in the calculations, and that its calculated mean 
value is shifted with respect to the known reference 
value. 
This shift is interpreted as a consequence of the 
noise level in the experimental profile and suggests 
that, for some level of accuracy in the density 
determinations, it would be advisable to significantly 
improve the quality of the profile. This can be 
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performed by improving the edge filter during the 
image processing. 
For measurements in which the fluid densities have 
higher uncertainties, their contributions to the 
uncertainty in the surface tension is higher. In the 
same time the distribution of γ and the 95% 
confidence interval are wider. This work makes a link 
between the quality of the digitized profile of a drop 
and the expected results in terms of uncertainty in 
the surface tension, due to the uncertainty in the 
Bond number and curvature radius. These 
parameters are involved in a set of differential 
equations, where it is not obvious how each of them 
are contributing to the final uncertainty in the   
measurand. 
To implement this study and examine the results of 
several calculation processes, the R language was 
helpful. R provides a validated set of computational 
statistical tools, and can be employed to revisit some 
characteristics of mathematical models used in 
various areas of metrology as it is the case here. It 
offers the possibility to investigate complex models 
for the purpose of analysis and uncertainty 
propagation in a single consistent framework. It is 
the authors view that R is a modern tool capable of  
providing some exciting new insights in model 
analysis and measurement processes.  
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Abstract: Calibration information of experimental instruments often is used for correcting measurements. In 
this work we present examples of analysis of historic data from specific instruments. Significant evidence that 
current recommendations and practices suggesting the measurements correction may introduce bias not 
covered by the declared uncertainty is given. A general procedure to handle consistently this situation is 
outlined. 
 
1. INTRODUCTION 
 
In practice all quality systems require that every 
equipment and instrument involved in the measuring 
procedure of a laboratory is revised periodically in 
order to ensure a good operating response. One 
way to perform this revision is through calibration. It 
is also common to find calibration plans and logs 
within laboratories compliant with some quality 
system. Documented uncertainty and bias correction 
estimates are the core information in these 
calibration certificates. Uncertainty estimation is 
widely and well documented [1], [2], however bias 
estimation and treatment is not; neither the bias 
correction nor the uncertainty attached to it [3]. 
 
Most of the calibration procedures provide the 
estimates conditioned at each point in time. The 
users of these certificates often limit themselves to 
this information. However, deeper understanding of 
the measuring process can be gained if data is 
analyzed over time. 
 
This work is a collateral output of a workshop on 
applied statistics to metrology laboratories 
conducted at CENAM in early 2014 [4]. The 
importance of this approach becomes evident when 
contrasting the current practices versus the 
availability of a framework to decide on optimizing 
the use of the calibration information. 
 
 
2. TECHNIQUES AND MODELS 
 
Ideally we consider a generic quantity to be 
measured 𝜇, however in practice we observe 𝑋 with 
some bias 𝐵 and some measurement error 𝜖 
attached to it. If we consider replication we get 
 

𝑋𝑖 = 𝜇 + 𝐵 + 𝜖𝑖    (1) 

 
where 𝜖𝑖 has mean zero and variance 𝜎2. In this 
sense we may use the typical notation for random 
variables 
 

𝑋𝑖 ∼ 𝑁(𝜇 + 𝐵,𝜎2)  (2) 
 
where 𝑋 ∼ 𝑁(𝜇,𝜎2) reads as 𝑋 is a random variable 
with normal distribution with expected value 𝜇 + 𝐵 
and variance 𝜎2.  
 
In order to gain deeper understanding on this model 
we must stress the notation. At each point in time 𝑡 
we observe some bias to correct for and some 
compound uncertainty, hence the three quantities 
are conditioned on time [5]. By definition  
 

𝑋𝑖|(𝑀,𝑇) = 𝑀 + 𝐵|(𝑀,𝑇) + 𝜖𝑖|(𝑀,𝑇),  (3) 
 
where the conditional bias 𝐵|(𝑀,𝑇) and the 
conditional measurement error 𝜖𝑖|(𝑀,𝑇) are random 
variables, both dependent of the true value 𝑀 and 
the random time 𝑇. 
 
Typically the compound uncertainty includes 
uncertainty from several sources: repeatability, short 
period stability, instrumental drift, experimental room 
conditions, hysteresis, involved standards, and 
reference materials, among others. 
 
If we consider these quantities changing over time 
and assuming the conditioned bias and conditioned 
measurement errors are uncorrelated then applying 
the law of conditional expectation and conditional 
variance [5] we get 
 

𝐸[𝑋𝑖|𝑀] = 𝑀 + 𝐸[𝐵|𝑀] + 𝐸[𝜖𝑖|𝑀],  (4) 
 
𝑉[𝑋𝑖|𝑀] = 𝑉[𝐵|𝑀] + 𝑉[𝜖𝑖|𝑀],   (5) 
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where 𝑉[𝐵|𝑀] accounts for the variance component 
due to reproducibility of the measuring procedure 
and instrument stability. This variance component is 
hidden when conditioned on time, however the 
associated deviation is often interpreted as a 
constant bias at each specific point in time and it is 
often reported and handled as a required 
adjustment. 
 
This approach is applicable in general; however the 
requirement on available historical data becomes an 
important practical constraint. 
 
The specific treatment and results may depend on 
the explicit form of these conditional quantities: 
𝐵|(𝑀,𝑇) and 𝜖𝑖|(𝑀,𝑇).  
 
Data from multiple instruments was systematically 
analyzed over time and conclusions were drawn and 
documented. The type and number of instruments 
was limited mainly to those of the Chemical Division 
at CENAM and to specific examples from other 
Divisions.  
 
When several metrologists are involved in the 
calibration of any instrument, some caution must be 
exercised due to the learning curve of the novice 
personnel. Typically a first few calibrations of an 
instrument performed by an unfamiliar metrologist 
tend to be outliers [6], [7] and they are good 
candidates for exclusion from the data analysis. 
 
The suggested treatment of the conditional bias is in 
accordance with the documented recommendations 
[7] and [8] to estimate intermediate precision 
components of uncertainty. 
 
In general the true population parameters are 
unknown. Instead when required, equations (1)-(5) 
are used by replacing the population parameters 
with sample estimates. 
 

3. RESULTS 
 
Several types of instruments were analyzed [9]. The 
results were grouped by family of instruments. 
 
Some other families of instrument (Thermometers, 
Hygrometers, Gas Divisors, and Density-meters) 
were analyzed however the available data was not 
representative for drawing any specific conclusion. 
 
3.1. Digital Balances 
 
The conditional bias likely behaves as a random 
variable, centered at zero and with increasing 
variance on the measurand 𝑀 
 

𝐵|(𝑀,𝑇) ∼ 𝑁(0, (𝛽0 + 𝛽1𝑀)2 ) 
 
This may be interpreted as additional uncertainty 
and not as bias. 
 
In this case we regress the absolute correction on 
the nominal value to estimate the linear regression 
parameters (𝛽0,𝛽1,𝜎2). Then we build a confidence 
band for the expanded uncertainty accounting for 
reproducibility due to the conditional bias 
�𝑘2(𝛽0 + 𝛽1𝑀)2 + 𝑈𝑐2. In doing so, we may use an 
expansion factor 𝑘 considering a T distribution with 
the estimated degrees of freedom. 
 
Figure 1 shows the reported correction (=conditional 
negative bias) and conditional compound uncertainty 
of one instrument. Detailed data can be found in 
Table 1 in Annex A. 
 
The estimated variance due to the conditioned bias 
is increasing on the nominal value and it is dominant 
in comparison to the conditional compound 
uncertainty. 
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Figure 1. (top) correction as reported, (bottom) relative expanded uncertainty as reported (empty 
dots), including the reproducibility component due to conditional bias (solid dots). 
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3.2. Mechanical Barometers 
 
The conditional bias seems to linear on time with 
some uncertainty attached to it of constant variance 
 

𝐵|(𝑀,𝑇) ∼ 𝑁(𝛽0 + 𝛽1𝑇,𝜎𝐵2 ) 
 
This may be interpreted as additional uncertainty 
and if 𝛽1 ≠ 0 there is a constant drift due to 
degradation of the standard over time. 
 
In this case we regress the correction on time to 
estimate the linear regression parameters 
(𝛽0,𝛽1,𝜎𝐵2). Then we combine the conditional 

(reported) expanded uncertainty with the estimate 
from the linear regression �𝑘2𝜎𝐵2 + 𝑈𝑐2. In doing so, 
we may use an expansion factor 𝑘 considering a T 
distribution with the estimated degrees of freedom. 
 
Figure 2 shows the reported correction and 
conditional compound uncertainty of one instrument. 
Detailed data can be found in Table 2 in Annex A. 
 
The estimated variance due to the conditional bias 
appears to be constant and it is dominant in 
comparison to the compound uncertainty. 
 

 

 
Figure 2. (top) correction as reported, (bottom) relative expanded uncertainty as reported (empty dots), 
including the reproducibility component due to conditional bias (solid dots). 
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3.3. Standard Weights and Sets of Weights 
 
In the case of a set of weights each standard must 
be analyzed individually. The conditional bias likely 
behaves as a random variable, centered at the true 
unconditional bias and with some additional 
variance, in some cases the unconditional bias is a 
linear function of time 
 

𝐵|(𝑀,𝑇) ∼ 𝑁(𝛽0 + 𝛽1𝑇,𝜎𝐵2 ) 
 
This may be interpreted as additional uncertainty 
and if 𝛽1 ≠ 0 there is a constant drift due to 

degradation of the standard over time. We proceed 
as in section 3.2. In this case 𝛽1 is statistically zero. 
 
Figure 3 shows the reported correction (=conditional 
negative bias) and conditional compound uncertainty 
of one standard. Detailed data can be found in Table 
3 in Annex A. 
 
The estimated variance due to the conditioned bias 
remains constant and it is dominant in comparison to 
the compound uncertainty. 
 

 

 
Figure 3. (top) correction as reported, (bottom) relative expanded uncertainty as reported (empty dots), 
including the reproducibility component due to conditional bias (solid dots). 
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4. DISCUSSION 
 
In all the analyzed cases, the uncertainty component 
due to the conditional bias was dominant in 
comparison to the conditional compound uncertainty 
(reported uncertainty). 
 
Analyzing a whole family of instruments may provide 
additional information of the instrumental capabilities 
and new unconditional behavior may naturally 
emerge. 

 
Figure 4 shows a set of three analyzed digital 
balances allowing contrasting their performance. 
The one in the middle is repeated from the first 
example, plus two other instruments. All of them 
show a clear underestimated uncertainty, especially 
at the high end of their scale. The balance with the 
lowest scale appears clearly with a degraded 
response reaching about 1% of relative expanded 
uncertainty, giving evidence of the need of defining a 
minimum amount of the quantity to be measured. 
Detailed data is available by request. 

 

 
 
Figure 4. Relative expanded uncertainty as reported (empty dots) and estimated expanded uncertainty 
including reproducibility compound due to conditional bias (solid dots).  
 
5. CONCLUSIONS 
 
The widely installed practices seem to systematically 
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have shown evidence of an up to two orders of 
magnitude uncertainty underestimation. This is in 
accordance with results from other researchers [10], 
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The common practice of correcting for conditional 
bias may introduce bias not covered by the 
estimated uncertainty leading to biased results.  
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This study suggests avoiding the common practice 
of adjusting for conditional bias. Instead, we strongly 
suggest modeling the unconditional bias as a 
function of time and nominal value then estimating a 
reproducibility component of uncertainty accordingly. 
 
The use of systematic data analysis over historic 
data logs allows better characterizing the laboratory 
instruments for metrology purposes.  
 
Although this study was limited to instruments, it 
may be extended to evaluate the effectiveness of 
current training programs for improvement purposes 
by analyzing the information of personnel over time. 
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Resumen: Se presenta la validación de una interface gráfica, desarrollada con el software libre OCTAVE, para 
aplicar el método de simulación de Monte Carlo en la estimación de incertidumbres; para mensurandos 
definidos con una sola ecuación, y en los que las variables de entrada se consideran independientes. Cada 
magnitud de entrada del modelo matemático puede incorporar explícitamente las contribuciones de 
incertidumbre por repetibilidad o estabilidad, resolución y calibración del instrumento de medida o patrón 
utilizado. Para validarla se reproducen resultados de ejemplos descritos en la GUM-Suplemento 1 y otras 
fuentes. Los resultados obtenidos por esta interface muestran que es una herramienta confiable, simple y 
versátil para estimar incertidumbres con base en la propagación de distribuciones de probabilidad y la 
simulación numérica. 
 
1. INTRODUCCIÓN. 
Para expresar el resultado de una medición es 
necesario acompañarlo de información relevante 
adicional, [1]. La incertidumbre de  medida que 
razonablemente puede atribuirse al mensurando de 
interés es parte de esa información, la cual 
comúnmente incorpora componentes o fuentes de 
incertidumbre tipo A y tipo B. 

La guía para estimar la incertidumbre de medida 
(GUM, por sus siglas en inglés), [2]; establece las 
reglas generales para evaluarla y expresarla 
conforme al consenso internacional en metrología. 
Esta metodología es ampliamente utilizada por 
laboratorios de calibración, e institutos de 
metrología, como referente principal para realizar 
esta estimación. Existen, sin embargo, modelos de 
medida cuyas no-linealidades y/o asimetrías en las 
distribuciones de densidad de probabilidad (PDF, 
por sus siglas en inglés) dan lugar a limitaciones o 
representaciones complicadas para el mensurando 
de interés, [3]. En estos casos, es recomendable 
implementar la propagación de distribuciones de 
probabilidad utilizando directamente el modelo 
matemático de la medición, y no la aproximación 
mediante series de Taylor como se hace en el 
método GUM tradicional; esto a través del método 
de simulación de Monte Carlo. 

Este trabajo describe la validación de una interface 
de usuario desarrollada en el Laboratorio de 
Ultrasonido del CENAM, empleando el software libre 
OCTAVE [4], para estimar la incertidumbre de 
medida siguiendo, principalmente, la metodología 
descrita en el Suplemento 1 de la GUM (método de 
simulación de Monte Carlo), [3], y realizando la 
comparación de los resultados obtenidos; tanto con 
varios ejemplos de dicho suplemento como de otras 

fuentes a priori, [5-7].  Es oportuno señalar, que la 
interface de usuario aquí descrita tiene diversas 
limitantes; entre las principales están, por ejemplo, 
i) fue desarrollada para modelos matemáticos 
definidos en una sola ecuación, ii) las variables de 
entrada se asumen independientes, iii) el código 
desarrollado es del tipo “brute force”, donde los 
algoritmos implementados no son precisamente 
eficientes y rápidos; y iv) sólo permite el uso de dos 
tipos de PDF (normal y uniforme). El Anexo A, al 
final de este artículo, contiene el código fuente de 
esta interface de usuario; buscando con ello facilitar 
la estimación de incertidumbres para mensurandos 
cuyos modelos matemáticos son claramente no-
lineales o tienen una PDF asimétrica. 

 

2. METODOLOGÍA. 
2.1 Descripción general. 
Esta interface de usuario realiza la estimación de 
incertidumbres empleando el método de simulación 
de Monte Carlo para cualquier mensurando, Y , 
que puede definirse con una sola ecuación o 
modelo matemático del tipo: 

   XfXXXfY n  ,...,, 2,1  (1) 

para n  variables de entrada, nX . Cada variable de 
entrada acepta un máximo de tres contribuciones de 
incertidumbre. Esto es, las magnitudes de entrada 
del modelo pueden representarse, a su vez, como: 

ncalibracióiresoluciónimedidaii XX ,,,    (2) 

donde, 
medidaiX , , 

resolucióni ,  y 
ncalibraciói ,  representan 

las mediciones repetidas, el error por resolución y el 
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error por calibración, respectivamente, para iX . Los 
pasos a seguir para implementar el método de 
Monte Carlo, sección 5.9.6 de [3], básicamente 
son: i) definir el número de veces, M , que será 
evaluado el modelo de medición; ii) identificar la 
PDF de cada contribución de la magnitud de 
entrada iX ; para generar (muestrear) un vector de 
tamaño M ; iii) evaluar M  veces el modelo de 
medición,  XfY  , utilizando los datos aleatorios 
generados para las magnitudes de entrada; 
iv) ordenar en forma creciente los valores obtenidos 
para el mensurando Y  para obtener su distribución 
de probabilidad ryG  , con Mr ,...,1 , el conjunto 
de datos ordenados es particularmente útil para la 
determinación del intervalo de confianza; v) obtener 
el valor del mensurando e incertidumbre estándar 
utilizando las ecuaciones (3) y (4). 





M

r
rm y

M
y

1

1
 (3) 

2

1
)(

1
1 







M

r
mry yy

M
u  (4) 

Es decir, el valor del mensurando y la incertidumbre 
asociada, se calculan como la media y la desviación 
estándar, respectivamente; del vector resultante de 
la evaluación del modelo, dado en (1). Finalmente, 
vi) utilizar ry  para obtener un intervalo de confianza 
apropiado para el mensurando considerando una 
probabilidad, p , especificada por el usuario.  

Es oportuno hacer notar que para modelos no-
lineales  XfY  , el valor esperado del 
mensurando        XX EffEYE  ; aunque 
cuando el valor de M  tiende a infinito, ya sea  Xf  
un modelo lineal o no-lineal, en el límite my  se 

aproxima a   XfE , ver nota 3 en sección 7.6 de 
[3]. El algoritmo implementado para propagar las 
distribuciones de probabilidad, en la interface de 
usuario aquí presentada, no aplica métodos 
adaptivos para reducir el número de operaciones; 
sin embargo, se sugiere utilizar como mínimo 

610M  datos aleatorios para cada contribución de 
la magnitud de entrada, iX . 

 
2.2 La Interface de Usuario 
La interface inicia solicitando i) el número de 
variables de entrada n ; ii) el modelo matemático 
que define al mensurando de interés; y  iii) el 
tamaño del vector de datos aleatorios, M , que 

generará para cada magnitud de entrada iX . A 
continuación, para cada iX , se despliega una 
ventana donde se capturan los datos indicados en la 
columna izquierda de la tabla 1 (ejemplo variable 

1X ). 

Una vez capturados todos los datos solicitados para 
las n  variables de entrada del modelo, el programa 
realiza la propagación de PDFs conforme al modelo 
matemático, (1), que las relaciona y solicita el nivel 
de confianza, % p , en porcentaje de probabilidad 
con el cual se calculará un intervalo de confianza 
para el mensurando. La interface despliega dos 
gráficos uno con la PDF del mensurando (cuyo título 
indica el valor del mensurando y su incertidumbre 
estándar) y el otro con la integral acumulada de 
dicha PDF; sus valores representan la probabilidad 
y deben estar entre 0 y 1. El usuario obtiene la 
media del vector de datos del mensurando, 

mensurandoy , la incertidumbre combinada, combinadau , 
con factor de cobertura 1k , y los límites del 
intervalo de confianza, % @)( pIC , para la 
probabilidad especificada. 

Información que solicita la 
interface de usuario 

Variable de 
entrada iX  

Nombre de la variable: Masa 
valor medido: 1993 

u_estandar (k=1): 1 
PDF mediciones: normal 

error por resolución: 0.0 
u_resolucion (k=1): 0.29 

PDF_resolución: uniform 
error por calibración: 0.0 

u_calibracion (k=1): 0.6 
PDF calibración: normal 

Tabla 1. Ejemplo, datos ingresados por el usuario. 

 
3. RESULTADOS 
Para probar la funcionalidad y confiabilidad de la 
interface desarrollada se utilizaron ejemplos 
tomados de la GUM Suplemento 1 (GUM-S1), [3], 
y otrs referencias de modelos sin correlación. 

Los modelos de medición utilizados fueron: 

(I). 4321 XXXXY  ; 

(II).       5
54321 10/1/12.11  XXXXXY ; 

(III). 2
2

2
1 XXY  ; 

(IV).   321 / XXXY  ; 
donde: 

ncalibracióresolucióndadrepetibiliXX ,1,1,11   ; 
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(V). 321 / XXXY  ; 
(VI).    654321 2.1 XXXXXXY  ; 

donde, 
resoluciónpXX ,1,11  ; 

Todos los cálculos numéricos se realizaron con 
610M  datos aleatorios para cada magnitud de 

entrada. Los modelos anteriores, provenientes de la 
GUM-S1 con soluciones, según aplique: (I) analítica 
(A), (II) por métodos de Monte Carlo (MCM); y 

(III) metodología GUF1 (modelo linearizado) y GUF2  
(modelo con términos de orden superior) permitieron 
comprobar que la interface de usuario desarrollada 
obtiene resultados prácticamente idénticos; incluso 
en casos de PDFs asimétricas. Ver resumen y 
comparativa de resultados en la tabla 2; además de 
los gráficos correspondientes en la figura 1; 
haciendo notar que por cuestión de espacio la 
gráfica correspondiente al último caso del ejemplo 
(III) no ha sido incluída. 

 

 

Modelo: 
(referencia) 

Magnitudes de entrada Resultados obtenidos para el mensurando 

Valor PDF u(k = 1) 
Interface de usuario Fuente original 

y; uy(k =1); IC @ 95% y; uy(k =1); IC @ 95% 

(I): - Lineal: 
aditivo. 
 
(GUM-S1;  
section 9.2.2 – 
9.2.4); 
 
Figuras: 1(a), 
1(b) y 1(c). 

Modelo: 4321 XXXXY     

Xi = 0; 
i = 1, 2, 3, 4. Normal 

ui = 1; 
i = 1, 2, 3, 4. 

y = 0.003; 
uy = 1.999; 

IC: [-3.922; 3.919]. 

y = 0.00; 
uy = 2.00; 

IC: [-3.92; 3.92]. 

Xi = 0; 
i = 1, 2, 3, 4. 

Unifor
m 

ui = 1; 
i = 1, 2, 3, 4. 

y = 0.001; 
uy = 2.001; 

IC: [3.887; 3.880]. 

y = 0.00; 
uy = 2.00; 

IC: [-3.88; 3.88]. 

Xi = 0; 
i = 1, 2, 3, 4. 

Unifor
m 

ui = 1, para: 
i = 1, 2, 3; y 
u4 = 10. 

y = 0.01; 
uy = 10.15; 

IC: [-17.03; 17.02]. 

y = 0.0; 
uy = 10.2; 

IC: [-17.0; 17.0]. 

(II): - No 
lineal: masa. 
 
(GUM-S1; 
section 9.3); 
 
Figura 1(d). 

Modelo:       5
54321 101120.11  XXXXXY  

X1 = 100 000 mg. Normal u1 = 0.050 mg. 

y = 1.234 0 mg; 
uy = 0.075 4 mg; 

IC: [1.084 4; 1.383 3] mg. 

y = 1.234 1 mg; 
uy = 0.075 4 mg; 

IC: [1.083 4; 1.382 5] mg. 

X2 = 1.234 mg. Normal u2 = 0.020 mg. 

X3 = 1.200 kg/m3. Unifor
m 

u3 = 0.057 735 kg/m3. 

X4 = 8 000 kg/m3. Unifor
m 

u4 = 577.350 269 kg/m3.

X5 = 8 000 kg/m3. Unifor
m 

u5 = 28.867 513 kg/m3. 

(III): - No 
lineal: 
“comparison 
loss”. 
 
(GUM-S1, 
section 9.4.2.2 – 
9.4.2.4). 

Modelo: 
2
2

2
1 XXY   

X1 = X2 = 0.000. 

Figura 1(e). 
Normal 

u1 = u2 = 0.005. 

y = 50.0•10-6; 
uy = 49.9•10-6; 

IC: [0; 149.8]•10-6; 

y = 50•10-6; 
uy = 50•10-6; 

IC: [0; 150]•10-6. 

X1 = 0.010; 
X2 = 0.000. 
Figura 1(f). 

Normal 
y = 149.8•10-6; 
uy = 111.7•10-6; 

IC: [0; 365.4]•10-6. 

y = 150•10-6; 
uy = 112•10-6; 

IC: [0; 367]•10-6. 

X1 = 0.050; 
X2 = 0.000. Normal 

y = 2 550•10-6; 
uy = 502•10-6; 

IC: [1 639; 3 602]•10-6. 

y = 2 551•10-6; 
uy = 502•10-6; 

IC: [1 590; 3 643]•10-6. 

IC: Intervalo de Confianza @ 95 % de probabilidad. 
Tabla 2. Ejemplos GUM-S1 y comparación de los resultados obtenidos con la interface de usuario. 
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 (a) (b) 

  
 (c) (d) 

  
 (e) (f) 
Fig. 1. Funciones de densidad de probabilidad (PDF), calculadas por la interface gráfica para los ejemplos (I) a (III), descritos en la 
tabla 2. Las líneas sólidas en color rojo delimitan el correspondiente intervalo de confianza para un nivel de confianza del 95 %. El 
título de cada gráfico indica el valor del mensurando y la incertidumbre estándar obtenidos como la media y la desviación estándar 
respectivamente. 
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La aplicabilidad de la interface descrita, en 
diferentes áreas de medición, también se constató 
al reproducir los resultados de estimaciones de 
incertidumbre para: (IV) la determinación del 
volumen contenido por un recipiente volumétrico [5]; 
(V) la medición de espesores usando ultrasonido [6], 

y; (VI) la calibración de pesas por el método ABBA 
[7]; donde es preciso incorporar componentes por 
calibración, resolución o estabilidad del patrón. Ver 
resumen comparativo en tabla 3 y gráficos 
correspondientes en la figura 2. 

 
 

Modelo: 
(referencia) 

Magnitudes de entrada Resultados obtenidos para el 
mensurando 

Valor PDF u(k = 1) 
Interface de usuario Fuente original 

y; uy(k =1);  
IC @ 95% 

y; uy(k =1) 
IC @ 95% 

(IV): - No 
lineal: 
volumen de 
un recipiente. 
 
([5], curso 
IMEI- CENAM, 
volumen),  
 
Figura 2(a). 
 

Modelo:   321 XXXY  ; donde: 
ncalibracióresolucióndadrepetibiliXX ,1,1,11    

X1,repetibilidad = 1 993.0 g. normal u1,rep = 1.0 g. 

y = 1.998 5 L; 

uy = 0.001 29 L; 

IC: [1.996 0, 2.001 0] L. 

y = 1.998 5 L; 

uy = 0.001 29 L; 

---  

1,resolución = 0 g. uniform u1,res = 0.29 g. 

1,calibración = 0 g. normal u1,cal = 0.60 g. 

X2 = 1.90 g. uniform u2 = 0.06 g. 

X3 = 998.2 g/L. uniform u3 = 0.23 g/L. 

(V): - No lineal: 
espesor por 
ultrasonido. 
 
([6], acero 
AISI 304) 
 
Figura 2(b). 
 

Modelo:  321 XXXY   

X1 = 5 754.0 m/s. normal u1 = 29.5 m/s. 
y = 25.06 mm; 

uy = 0.178  mm; 

IC: [24.714, 
25.410] mm 

y = 25.06 mm; 

uy = 0.175 mm 

--- 
X2 = 25.76 mm. normal u2 = 0.01 mm. 

X3 = 5 914.8 m/s. normal u3 = 28.85 m/s. 

(VI): - No 
lineal: 
calibración 
de pesas por 
el método 
ABBA. 
 
([7]) 

Modelo:     654321 20.1 XXXXXXY  ;  donde, 
resoluciónpXX ,1,11   

X1,p = 0.032 mg. normal u1,p = 0.08 mg. 

y = -1.748 7 mg; 

uy = 0.080 5 mg; 

IC: [-1.906 3, 
-1.590 7] mg 

y = -1.75 mg 

uy = 0.081 mg 

---  

1,resolución = 0 μg. normal u1,res = 289 μg. 

X2 = 955.7 μg/cm3. normal u2 = 0.3 μg/cm3 

X3 = 124.23 cm3. normal u3 = 0.015 cm3. 

X4 = 127.32 cm3. normal u4 = 0.015 cm3. 

X5 = -1.025 8 div. normal u5 = 0.007 5 div. 

X6 = 0.999 97 mg/div. normal u6 = 0.19 μg/div. 

I.C.: intervalo de confianza @ 95 % de probabilidad. 
Tabla 3. Ejemplos adicionales y comparación de resultados obtenidos con la interface de usuario. 

 

4. DISCUSIÓN 
Para utilizar la interface gráfica aquí presentada, el 
usuario debe contar con la información de cada una 
de las magnitudes de entrada (xi) del modelo, como 
se indica en las tablas 1 a 3. Adicionalmente, 
nociones básicas de programación en OCTAVE o 
MatLab® pueden facilitarle al usuario su inmediata 
utilización. El algoritmo implementado es del tipo 

“brute force” y, definitivamente, es susceptible de 
mejoras para reducir el tiempo de cálculo. La 
interface de usuario, además de ser rudimentaria, y 
no precisamente amigable, está limitada a modelos 
matemáticos sin correlación con un máximo de doce 
variables de entrada; aunque cada una con tres 
contribuciones o componentes típicos (repetibilidad 
o estabilidad, resolución y calibración del equipo). 
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Adicionalmente, la versión actual, sólo permite 
propagar PDF normales o uniformes; para un 
mensurando cuyo intervalo de confianza se calcula 
con la probabilidad especificada por el usuario. 

Los ejemplos GUM-Suplemento 1,no detallan las 
contribuciones por resolución y/o calibración para 
cada magnitud de entrada del modelos utilizado. En 
dichos casos se asignaron errores por resolución y 
calibración con medias igual a cero e incertidumbre 
estándar (k = 1) igual 1x10-13. La estimación de 
incertidumbres para modelos con magnitudes de 

entrada dependientes entre sí, puede resolverse 
siempre y cuando el modelo final ingresado en la 
interface de usuario haya incorporado la relación 
funcional entre ellas.  

Los usuarios con un conocimiento intermedio de 
programación en OCTAVE o MatLab®, pueden editar 
el código de la interface de usuario e incluir por 
adelantado los datos necesarios para propagar las 
PDFs del modelo de medición; lo cual es 
particularmente útil cuando los modelos 
matemáticos tienen 5 o más variables de entrada.

 

  
 (a) (b) 
Fig. 2. Funciones de densidad de probabilidad (PDF) calculados por la interface gráfica para ejemplos, (IV) y (V)  descritos en la 
tabla 3. Las líneas sólidas en color rojo delimitan el correspondiente intervalo de confianza para un nivel de confianza del 95 %. El 
título de cada gráfico indica el valor del mensurando y la incertidumbre estándar obtenida; cada PDF se identifica con incisos a) y b) 
conforme lo señala la tabla 3. 

 
 

5. CONCLUSIONES 
La interface de usuario descrita en este trabajo 
realiza la estimación de incertidumbres a partir de 
un modelo de  medición, cuyas magnitudes de 
entrada medidas, incertidumbres estándar y PDFs 
son conocidas; realizando la propagación de 
distribuciones vía el método de simulación de 
Monte Carlo. La reproducción exitosa de 
resultados de diversos ejemplos, tanto del 
Suplemento 1 de la GUM como de otras 
referencias, se considera una evidencia objetiva 
para su validación. Lo anterior, teniendo en cuenta 
que los resultados obtenidos son propiamente 
idénticos a los reportados en las fuentes originales; 
es decir, los valores son muy próximos tanto para el 
mensurando, como para la incertidumbre estándar 
y, en su caso, para los intervalos de confianza. Sin 
embargo, los autores no garantizan que el código de 
esta interface esté libre de errores, aun cuando las 
evidencias de su desempeño son excelentes. 

Se espera que la interface de usuario aquí 
presentada, y disponible para quien desee probarla, 
ayude a simplificar, respaldar o corroborar la 
estimación de incertidumbres en diferentes campos 
de aplicación de la metrología. Siendo de particular 
utilidad para aquellos laboratorios de calibración y/o 
de ensayo cuyo modelo de medición arroje un 
mensurando cuya PDF asociada sea asimétrica; y o 
aquellos en los que el Teorema del Límite Central 
no se cumpla cabalmente. 

Como trabajo futuro, es viable modificar la interfaz 
para modelos con múltiples magnitudes de entrada 
y múltiples mensurandos como salida. 
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ANEXO A 

Nota: El texto siguiente deberá copiarse y guardarse en un archivo; cuya ruta de acceso sea válida para OCTAVE.  
 
% function resultado=incertidumbres_octave2014SM 
% RESULTADO = INCERTIDUMBRES_OCTAVE2014SM 
% Código para estimar la incertidumbre de medición utilizando métodos de simulación de Monte Carlo.  
% En general, cada variable es modelada considerando una contribución por 1)la dispersión de las 
mediciones (repetibilidad), 2)la resolución del  
% instrumento y 3)por la calibración del patrón de medición. Esto es,    x_mensurando = x_med - 
error_resolución - error_calibración 
% AEJ-GU, 2008-04-01, versión:2, 2008-04-10; modificado para correr en OCTAVE: 2013-09-23 
 
clear; close all; 
% Proporcione el número de variables que utiliza su modelo 
 prompt = {'NUmero de variables en el modelo','ecuaciOn o modelo que las relaciona',... 
     'TamaNo de cada vector para la simulaciOn por Monte Carlo'}; 
 dlg_title = 'EstimaciOn de incertidumbres'; 
 num_lines = 1; 
 modelo=@(x1,x2) (x1.^2+x2.^2); 
 def = {'2',char(disp(modelo)),'1e6'}; % el usuario puede cambiar estos valores 
 N = inputdlg(prompt,dlg_title,num_lines,def); % ventana de diálogo con el usuario 
 modelo = eval(N(2));  % Modelo proporcionado por el usuario 
 VarModelo=[];         % inicializa estructura para variables del modelo 
 Y=[];                 % inicializa estructura para los datos 
 ndatos=str2double(char(N(3)));  % tamaño del vector de datos para cada variable del modelo 
% datos_variables; % obtener datos estadísticos para las variables del modelo 
 def ={  
       'X1','0'   ,'0.005','normal', '0.0','1e-13', 'uniform', '0.0','1e-13', 'normal'; 
       'X2',     '0'  ,'0.005',  'normal','0.0','1e-13','uniform', '0.0','1e-13','normal'; 
       'X3' , '998.2'  ,'0.23',  'uniform','0.0','1e-13'  ,'uniform', '0.0','1e-13','normal'; 
      'V1' , '0.050'  ,'0.005',  'normal','0.0','1e-13'  ,'uniform', '0.0','1e-13','normal'; 
      'V2' , '0'  ,'0.005',  'normal','0.0','1e-13'  ,'uniform', '0.0','1e-13','normal'; 
      'V3' , '0'  ,'1',  'uniform','0.0','1e-13'  ,'uniform', '0.0','1e-13','normal'; 
      'V4' , '0'  ,'10',  'uniform','0.0','1e-13'  ,'uniform', '0.0','1e-13','normal'; 
      'z1','1e5','0.050', 'normal', '0.0','1e-13' ,'uniform', '0.0','1e-13','normal'; 
      'z2','1.234','0.020','normal', '0.0','1e-13' ,'uniform', '0.0','1e-13','normal'; 
      'z3','1.2','0.0577350269189626','uniform',   '0.0','1e-13','uniform',  '0.0','1e-13','normal'; 
      'z4','8000','577.350269189626','uniform',  '0.0','1e-13','uniform',  '0.0','1e-13','normal'; 
      'z5','8000','28.8675134594813','uniform',    '0.0','1e-13','uniform',  '0.0','1e-13','normal'; 
};      
for k=1:str2double(char(N(1))), 
% Proporcionar valor medio, desv. estandar y distribucion PDF para cada variable del modelo 
 S=struct('nombre_de_la_variable',[],... 
  'valor_medido',[],  'u_Estandar_k1',[], 'pdf',[],... % variable, incertidumbre y  distribucion PDF 
  'error_por_resolucion',[], 'u_resolucion_k1',[],'pdf_res',[],... 
  'error_por_calibracion',[],'u_calibracion_k1',[],'pdf_cal',[]);  % información para cada variable 
 prompt = {['Nombre de la variable x_', num2str(k)],'Valor medido',... 
     'u_estandar (k=1)','PDF mediciones',... 
 'error por resolución','u_resolución (k=1)','PDF_resolución',...     %%% por resolución 
 'error por calibración','u_calibración (k=1)','PDF calibración'}; %%% por calibración  
 dlg_title = 'Datos de las variables independientes';  % titulo de la ventana 
 num_lines = 1; 
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 VarModelo{k} = cell2struct(inputdlg(prompt,dlg_title,num_lines,def(k,:)),fieldnames(S),1);  % 
variables del modelo 
Y{k}=smc_data2014SM(VarModelo,ndatos,k);    % genera datos aleatorios para cada una de las variables 
end 
%%%%%%%%%% evaluar modelo con los vectores aleatorios asignados a cada variable %%%%%%%%%%%% 
y_modelo=modelo(Y{:});  % evalúa el modelo proporcionado por el usuario 
%%%%%%%%%%%%%%%% 
[nn,xx]=hist(y_modelo,50); % histograma 
R=cumtrapz(xx,nn);  % para integrar y posteriormente obtener PDF normalizada 
G_y=nn/max(R);  set(axes,'fontsize',18); bar(xx,G_y) 
h_l=legend('PDF del mensurando'); set(h_l,'fontsize',18); grid; 
m_avg=mean(y_modelo);   u_c_std=std(y_modelo);   y_sort=sort(y_modelo); 
% Ventana para los intervalos de confianza 
prompt = {'Nivel de confianza en porcentaje de probabilidad','Extremo inferior','Extremo superior'}; 
 dlg_title = 'Intervalos de confianza para el mensurando'; num_lines = 1; def = {'95','2.5','97.5'};  
% valores por default 
N_ic = inputdlg(prompt,dlg_title,num_lines,def); % ventana de diálogo con el usuario 
Q=prctile(y_sort',[eval(N_ic(2)),eval(N_ic(3)), 50]) %%% percentiles para obtener los intervalos de 
confianza a 95% 
ejes=axis; hold on; plot([Q(1);Q(1)],[ejes(3);ejes(4)],'r', [Q(2), Q(2)], [ejes(3);ejes(4)],'r') 
h_t=title(['y_{mensurando}=', num2str(m_avg) ',     u_{combinada}=', num2str(u_c_std)]); 
set(h_t,'fontsize',18); 
h_x=xlabel('mensurando (y)');set(h_x,'fontsize',20); h_y=ylabel('PDF'); set(h_y,'fontsize',20) 
%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%% 
resultado={y_modelo,m_avg,u_c_std};  resultado(2:3) 
 
%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%colocar en un archivo aparte%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%% 
function y = smc_data2014SM(VarMod,ndatos,k) 
% y = smc_data2014SM(VarMod,ndatos,k) 
% Función para generar vector de datos para realizar Simulaciones de Monte  Carlo. La variable VarMod 
% es del tipo CELL y contiene las variables 
% dependientes utilizadas en un modelo de medición. Cada elemento de  VarMod contiene valores, 
%incertidumbre con k=1 y tipo de distribución; 
% así como el error por resolución y el error por calibración. 
% AEJ-GU, 2008-04-01; 2013-09-27 
if nargin <3,    k=1; end 
 
% El modelo del mensurando corresponde a  valor_mensurando = valor_medido - error_por_resolucion - 
%error_por_calibracion 
% siendo necesario conocer las PDFs, valores promedio e incertidumbres de  a) valor_medido, b)  
%error_por_resolución y c) error_por_calibración  
% para poder generar los correspondientes datos aleatorios del modelo.  Generar vector de datos 
%aleatorios para el valor medido, 
uniform_pdf='uniform'; % distribucion uniforme 
if length('uniform')==length(num2str(VarMod{k}.pdf)), 
    a_menos= str2double(VarMod{k}.valor_medido)-str2double(VarMod{k}.u_Estandar_k1)*sqrt(12)/2; 
    a_mas  = str2double(VarMod{k}.valor_medido)+str2double(VarMod{k}.u_Estandar_k1)*sqrt(12)/2; 
    y = random('uniform',a_menos,a_mas,1,ndatos); 
else 
    y = 
random(VarMod{k}.pdf,str2double(VarMod{k}.valor_medido),str2double(VarMod{k}.u_Estandar_k1),1,ndatos)
; 
end 
% agregar el componente de variación que proviene de la resolución  %%%%%% 
    a_menos= str2double(VarMod{k}.error_por_resolucion)-
str2double(VarMod{k}.u_resolucion_k1)*sqrt(12)/2; 
    a_mas  = 
str2double(VarMod{k}.error_por_resolucion)+str2double(VarMod{k}.u_resolucion_k1)*sqrt(12)/2; 
    y = y - random('uniform',a_menos,a_mas,1,ndatos); 
% agregar el componente de variación que proviene de la calibración %%%%%%% 
if length('uniform')==length(num2str(VarMod{k}.pdf_cal)), 
    a_menos= str2double(VarMod{k}.error_por_calibracion)-
str2double(VarMod{k}.u_calibracion_k1)*sqrt(12)/2; 
    a_mas  = 
str2double(VarMod{k}.error_por_calibracion)+str2double(VarMod{k}.u_calibracion_k1)*sqrt(12)/2; 
    y = y - random(VarMod{k}.pdf_cal,a_menos,a_mas,1,ndatos); 
else 
y = y - 
random(VarMod{k}.pdf_cal,str2double(VarMod{k}.error_por_calibracion),str2double(VarMod{k}.u_calibraci
on_k1),1,ndatos); 
end 

Simposio de Metrología 2014 
____________________________________________________

 
 

____________________________________________________
6 - 10 de Octubre, 2014 

_________________________________________

ISBN 978-607-96162-9-8 173 Simposio Metrología, Memorias 
CENAM



CONFIRMACIÓN METROLÓGICA DE LOS COMPARADORES DE MASA EN 
UN LABORATORIO DE CALIBRACIÓN DE PESAS 

 
Fis. Pablo Canalejo Cabrera, Ing. Martin Galán Cruz, Fabián Cedillo Torres. 
Internacional de Bienes, Servicios e Ingeniería, S.A. de C.V., info@ibsei.com 

 
Resumen: En esta ponencia se discuten los aspectos teóricos y prácticos de la confirmación metrológica de los 
comparadores de masa utilizados para la calibración de pesas. Se discute el modelo y el presupuesto de 
incertidumbres para la calibración de pesas en masa convencional y se presenta la experiencia del laboratorio de 
masa de IBSEI en el control metrológico de sus comparadores de masa y sus resultados en los últimos años. 
 
 
1. INTRODUCCIÓN 
 
La versión 2014 de la guía de calibración de pesas 
(Guía) [1] editada por la Entidad Mexicana de 
Acreditación (ema) y el Centro Nacional de 
Metrología (CENAM) establece los lineamientos 
para confirmar que el sistema de medición es 
adecuado para los servicios acreditados. 
 
El sistema de medición de un laboratorio de 
calibración de pesas se compone de las pesas 
patrones de referencia, los instrumentos para el 
monitoreo de las condiciones ambientales y los 
comparadores de masa. 
 
En esta ponencia se presenta la experiencia del 
laboratorio de masa de IBSEI en materia de 
confirmación metrológica de sus comparadores de 
masa y los resultados de su aplicación en los 
últimos años. La confirmación metrológica de las 
pesas y los sistemas para el monitoreo y la medición 
de las condiciones ambientales no se discuten en 
esta ponencia. 
 
El procedimiento de confirmación metrológica que 
se describe se aplica en el laboratorio desde el 2008 
y se basa en lo que establece el apartado 6.3 de la 
Guía: 
 
“… los laboratorios deben evaluar 
sistemáticamente, la repetibilidad, sensibilidad y 
excentricidad de los instrumentos para pesar 
utilizados en la calibración (de acuerdo a sus 
procedimientos) lo cual no implica que deban ser 
calibrados.” 
 
El alcance de la experiencia que se presenta y sus 
resultados se basa en los servicios acreditados y los 
equipos utilizados que se describen en la sección 2 
de esta ponencia. 
 
En la sección 3 se presenta el modelo de calibración 

y se describe la contribución del comparador y su 
incertidumbre de conformidad con lo que establece 
la Guía y el Anexo C de la OIML R111 [2]. 
 
En la sección 4 se analiza la contribución de las 
magnitudes de entrada a la varianza de la magnitud 
de salida y se estiman los valores teóricos de la 
contribución de los comparadores de masa. A partir 
de este resultado, en la sección 5 se describen los 
requisitos del laboratorio para el control metrológico 
de sus comparadores de masa y los resultados de 
su aplicación en los últimos años. 
 
 
2. SERVICIOS ACREDITADOS Y EQUIPO 
 
IBSEI es un laboratorio acreditado por la ema para 
calibrar pesas de las clases de exactitud M1 e 
inferiores de acuerdo a la NOM-038-SCFI-2000 [3], 
con valores nominales de 5 kg, 10 kg y 20 kg.  
 
El laboratorio también está acreditado para calibrar 
pesas de otras clases de exactitud que son 
equivalentes a las clases de la OIML, y que se 
definen en otras referencias normativas [4, 5]. 
 
El equipo del laboratorio (Ver Fig. 1) es el siguiente: 
 
 Pesas patrones de 5 kg, 10 kg y 20 kg, 

fabricadas por Masstech SA de CV [6] en acero 
inoxidable diamagnético con densidad 
aproximada de 7.9 g/cm3, calibradas de acuerdo 
a la clase F2 

 Sistema de medición y monitoreo de las 
condiciones ambientales, marca Davis 
Instruments, modelo Vantage Vue 

 Balanzas fabricadas por Radwag de 25 kg x 0.1 
g y de 6 kg x 0.01 g, utilizadas como 
comparadores de masa. 
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Cuando se calibran pesas M1 de hierro fundición 
gris con patrones F2 de acero inoxidable en el 
Distrito federal de la Ciudad de Mexico, las 
densidades que se consideran en la ecuación (14) 
son: 
 
ߩ ൌ 0.92	݇݃/݉ଷ	 (aire)  
ߩ ൌ 7	900	݇݃/݉ଷ(material del patrón) 
௫ߩ ൌ 7100	݇݃/݉ଷ (material del IBC) 
 
La incertidumbre estándar de las densidades del 
material del IBC y el patrón, estimadas por el 
Método F2 descrito en B.7.9.3 del Anexo B de la 
OIML R111 son: ݑሺߩ௫ሻ = 300 kg/m3 y ݑሺߩሻ = 70 
kg/m3. Para la incertidumbre estándar de la 
densidad del aire ߩ se puede obtener ݑሺߩሻ = 
0.0004 kg/m3 si se estima utilizando la formula 
aproximada de la densidad del aire (A1-3.2) descrita 
en el Anexo A de la Guía ema-CENAM para la 
Calibración de Instrumentos para Pesar [6]. 
 
Sustituyendo los valores de las densidades y sus 
incertidumbres en la ecuación (14), la varianza de la 
corrección relativa es: 
 
ܥଶݑ ൌ 4 ൈ 10ିଵଶ (15) 
 
Para 20 kg la contribución según la ecuación (15) 
resulta igual a 1.6 mg2, que representa un aporte 
aproximado del 5 % de la varianza del IBC. 
Nuevamente arreglando la ecuación (12) y 
sustituyendo el valor absoluto de la contribución 
para la pesa de 20 kg se obtiene el valor límite de la 
contribución del comparador, que es igual a: 
 
തതതܫ∆ଶݑ  0.025	݃ଶ (16) 
 
Esta contribución representa el 85 % de la varianza 
del IBC, de ahí la importancia de llevar a cabo la 
confirmación metrológica de los comparadores de 
masa. El análisis se lleva a cabo para cada valor 
nominal. 
 
 
5. PROCEDIMIENTO DE CONFIRMACIÓN 
 
El procedimiento de confirmación metrológica de los 
comparadores de masa consiste en realizar 
mediciones mensuales para determinar sus 
propiedades metrológicas y comparar los resultados 
con límites de control (LC) especificados por el 
laboratorio. Los LC se estiman evaluando las 
contribuciones de la ecuación (17): 
തതതሻܫ∆ଶሺݑ ൌ ௦ଶݑ  ௫ܫߜଶݑ  ܫߜଶݑ  ݂ߜଶݑ   ܧߜଶݑ
 

 0.025	݃ଶ (17) 

 
5.1 Resolución, ࢛࢞ࡵࢾ,  ࡵࢾ࢛
Las contribuciones por resolución se estiman por las 
ecuaciones (5) y (6). En la Tabla 3 se indican las 
varianzas obtenidas para cada comparador. 
 

Contribuciones por 
resolución 

Comparadores 
25 kg x 0.1 g 6 kg x 0.01 g 

௫ (g2)ܫߜଶݑ 0.000 8 0.000 008 
ܫߜଶݑ (g2) 0.000 8 0.000 008 

Tabla 3. Contribución por resolución 
 
Arreglando la ecuación (17) y sustituyendo los 
valores de la Tabla 3 para una pesa de 20 kg se 
obtiene: 
 
௦ଶݑ  ݂ߜଶݑ  ܧߜଶݑ  0.0023	݃ (18) 
 
5.2 Excentricidad 
La varianza de la excentricidad se estima por la 
ecuación (8). Los valores de la relación d1/d2 para 
pesas paralelepípedas se muestran en la Tabla 4. 
 

Parámetro d1 d2 d1/d2 
Unidad de medida mm 1 

Comparador de 6 kg 5 97.5 0.051 
Comparador de 25 kg 15 173 0.087 

Tabla 4. Mejores estimados para d1 y d2 

 
El valor máximo del efecto de carga excéntrica D se 
determina aplicando los procedimientos descritos  
en la Guía ema-CENAM para la Calibración de 
Instrumentos para Pesar [7]. En la Tabla 5 se 
muestra un ejemplo del registro usado para el 
comparador de 25 kg. 
 

Zona de 
carga 

Carga de prueba 20 000 G 
I0 IL I I �Iexc I 
kg kg kg G 

 0.0    
1  20 000.0 20 000.0  
 0.0    
2  20 000.0 20 000.0 0.0 
 0.0    
3  20 000.0 20 000.0 0.0 
 0.0    
4  20 000.0 20 000.0 0.0 
 0.0    
5  20 000.0 19 999.9 0.1 

 0.0    
Diferencia máxima (D = IIexcImax) 0.1 

Tabla 5. Registro de la prueba de excentricidad. 
 
Si se asume como límite de control para los valores 
de D, LCD = 2d, la contribución para una pesa de 20 
kg seria: 
 
ܧߜଶݑ  0.000	03	݃ଶ (19) 

Simposio de Metrología 2014 
____________________________________________________

 
 

____________________________________________________
6 - 10 de Octubre, 2014 

_________________________________________

ISBN 978-607-96162-9-8 177 Simposio Metrología, Memorias 
CENAM



 
P
e
e
 
E
d
r
c
e

 
U
d
m
 
5
L
s
la
(
c
p
c
a
s
d
 
A
d
o
 
ݑ
 
o
 
ݑ
 
E
u
c
 
 
 
 

Para las cond
este valor e
ecuación (18)

En la Fig. 3 s
de los valore
realizadas m
comparador 
excentricidad 

Fig. 3. Re
excentricidad

Un análisis si
de 6 kg y la e
metrológico. 

5.3 Sensib
La sensibilida
se determinan
a determinac
ver 5.4). 

comparación 
patrones F2 c
control de 5 
aplicando 10 
sensibilidad d
divisiones de 

Arreglando la
de la ecuaci
obtiene: 

௦ଶݑ  ݂ߜଶݑ  0.0

o 

௦ݑ  ݂ߜݑ  0.0

En la Tabla 6
utilizado para
comparador d

Divisiones de 
la escala

3 
 
2  
 
1 
 
0 

1    2     

diciones de c
es desprecia
. 

se muestran 
es de D ob

mensualmente
de 25 kg. 
se mantiene 

esultados de 
d del compar

milar fue real
excentricidad

bilidad 
ad de cada c
n durante las

ción de la des
Estas prue
de la mas

con la masa c
kg, 10 kg 
ciclos ABBA

de valor nom
la escala de c

a ecuación (1
ón (19) para

0023	݃2 

5	݃ 

6 se muestra
a las prueb

de 25 kg para 

3     4     5     6  

calibración de
able compar

los resultado
btenidos en 
e en el 20

Como se 
bajo control m

la determinac
rador de 25 kg

lizado para e
 se mantiene

comparador y
s pruebas me
sviación están
ebas consis
sa convencio
convencional 
y 20 kg de

A, incorporan
minal equiva
cada compar

8) y sustituye
a la pesa d

a un ejemplo
bas de sen
una pesa de

   7    8     9    10

el laboratorio
rado con la

os graficados
las pruebas

013 con e
aprecia, la

metrológico.

ción de la 
g en el 2013

l comparador
e bajo contro

y su varianza
ensuales para
ndar histórica
sten en la
onal de los
de pesas de

el laboratorio,
do pesas de

alente a 100
ador. 

endo el valor
de 20 kg se

(20)

(21)

o del registro
nsibilidad de
 20 kg. 

mes

0   11  12

o 
a 

s 
s 
l 

a 

 

r 
l 

a 
a 
a 
a 
s 
e 
, 
e 
0 

r 
e 

o 
l 

ciclos

1 
2 
3 
4 
5 
6 
7 
8 
9 

10 

desv
d

Tabl
desv
 
La v
por 
com
 
Por 
de 2
sens
de 0
uso 
desv
la se
 
ܵ ൌ

 
y la 
g2, d
(20).
dete
25 kg
 

Fig. 
sens
 
Com
infer
tenie
 
 
 

S
in

1.0
1.0
1.0
1.0
0.9
0.9
0.9

s
A B B

div div D
0.0 0.5 1
0.0 0.6 1
0.0 0.5 1
0.0 0.5 1
0.0 0.5 1
0.0 0.5 1
0.0 0.5 1
0.0 0.5 1
0.0 0.5 1
0.0 0.6 1
Is promedio 

Sb-1 promedio (
viación estándar 
esviación estánd

la 6. Registr
viación estánd

varianza debi
la ecuación 
parada con s

ejemplo, si p
25 kg con pes
sibilidad F1 de
0.03 mg, y el
de la pesa d

viación estánd
ensibilidad inv

ଵ

ଽ.଼
ൌ 1.02	

varianza aso
despreciable c
. En la Fig. 4

erminación de
g en el 2013

4. Resulta
sibilidad del c

mo se aprecia
riores a los 
endo en cuen

Sensibilidad 
nversa (g/div) 

03
02  
01 
00 
99 
98 
97 1    2     3  

B+s A 
Div div d
0.5 0.0 0
0.6 0.0 0
0.5 0.0 0
0.5 0.0 0
0.5 0.0 0
0.5 0.0 0
0.5 0.0 0
0.5 0.0 0
0.5 0.0 0
0.6 0.0 0
(div) 
(g/div) 
u(Is) (div)  

dar s (g) 

ro de la prue
dar histórica. 

da a la sens
(7), normalm

su variabilidad

para la sensib
sas de 20 kg 
e 10 g con i
 cambio en l
e sensibilidad
dar ݑሺ∆ܫ௦ሻ = 0
versa es: 

ociada a la s
con respecto 
4 se muestra
e la sensibilid
para pesas d

ados de la 
comparador d

a en la Fig.4 lo
LC que p

nta la ecuació

   4     5     6     7

I Is Sb
div div g/d

0.50 10.0 1.
0.60 10.0 1.
0.50 10.0 1.
0.50 10.0 1.
0.50 10.0 1.
0.50 10.0 1.
0.50 10.0 1.
0.50 10.0 1.
0.50 10.0 1.
0.60 10.0 1.

 10.0 
 1.
0.00  

 

eba de sens

sibilidad que 
mente es des
d. 

bilidad del co
se utiliza una
ncertidumbre
la indicación 
d es ∆ܫ௦ = 9.8
0.0042 g y ∆ܫതത

ensibilidad es
al valor de la

an los resulta
dad del comp
de 20 kg. 

determinació
de 25 kg en 20

os resultados
pudieran con
n (22). 

7    8     9    10   1

b-1 I 
div g 
00 0.50 
00 0.60 
00 0.50 
00 0.50 
00 0.50 
00 0.50 
00 0.50 
00 0.50 
00 0.50 
00 0.60 

00 

0.042 

sibilidad y 

se estima 
spreciable 

omparador 
a pesa de 

e estándar 
debido al 

8 con una 
തതܫ ൌ 0.5	݃ , 

(22) 

s 5 x 10-8 
a ecuación 
ados de la 
arador de 

 
ón de la 
013 

s son muy 
nsiderarse 

mes

11  12

Simposio de Metrología 2014 
____________________________________________________

 
 

____________________________________________________
6 - 10 de Octubre, 2014 

_________________________________________

ISBN 978-607-96162-9-8 178 Simposio Metrología, Memorias 
CENAM



5
L
c
g
 
D
p
 
ݑ
 
E
d
p
lo
e
 

 

 
L
h
m
r
0
e
e
c
 
C
m
p
d
 
E
o
e
r
 
A
m
h
e
 

ܵ

 

5.4 Desviació
La desviación
cada carga, s
grados de libe

De la ecuació
por sensibilida

௦ݑ  0.05	݃  

Este valor pu
desviación es
para pesas M
os resultados
estándar del c

Fig. 5. Re
desviación e

Lo anterior s
histórica 
mensualment
rutinarias de p
0.05 g si s
expandida de
especificados
ciclo de medic

Cuando en la
más de un ci
proporcionalm
desviación es

En la Fig. 5 
obtenidos en 
estimado teó
repetibilidad s

A partir d
mensualment
histórica de l
estimar por: 

ܵ ൌ ට1
݉
∑ ܵ݅

2݉
݅ൌ1

  

0.060 
0.050 
0.042 
0.032 
0.000 

Desviación 
estándar  (g) 

1    2

ón estándar 
n estándar de 
se determina 
ertad (Ver Tab

ón (21), des
ad, se obtiene

ede ser cons
stándar histór
M1 de 20 kg. 
s de la determ
comparador d

esultados de 
estándar del c

20

significa que
del com
e y usada 
pesas M1 de 2
e desea ob
el IBC que 
 en la NOM
ción. 

as calibracio
clo de medic

mente los lím
tándar. 

se aprecia 
la práctica 

óricamente, l
se mantiene b

de los m 
e (Ver Fig. 5
os comparad

݅
2 

2     3     4     5    

cada compar
mensualmen

bla 6). 

preciando la
e: 

siderado com
ica del comp
En la Fig. 5. 
minación de 
de 25 kg dura

la determinac
comparador d
13 

e la desviac
mparador 

para las 
20 kg no deb

btener una i
satisfaga lo

M-038 aplica

ones rutinaria
ción, se pued
mites de con

que todos lo
están por de
lo que conf
bajo control. 

resultados
5), la desviac
dores de ma

 6    7    8     9   

rador Si, para
nte con  = 9

 contribución

(22)

mo LC para la
arador usado
se muestran
la desviación
nte el 2013.

ción de la 
de 25 kg en 

ión estándar
determinada

calibraciones
be exceder de
incertidumbre
os requisitos
ndo un solo

as se utilizan
den aumentar
ntrol para la

os resultados
ebajo del LC
firma que la

s obtenidos
ción estándar
sa se puede

(23)

me

10  11  12

a 
9 

n 

a 
o 
n 
n 

 

r 
a 
s 
e 
e 
s 
o 

n 
r 
a 

s 
C 
a 

s 
r 
e 

El n
está
 
Para
desv
metr
adici
calcu
 

ܨ ൌ
ܵ

 
El va
signi
 
Por 
estim
los v
novie
 
ܵ ൌ0
 
El v
está
grad
 

ܨ ൌ
0

0
 
que 
para
D de
 
 
6.
 
Se 
metr
por e
cont
com
 
Los 
proc
pone
utiliz
encu
simil
para
encu
alcan
 
El p
cont
de c
basa
siste

es 

úmero de gr
ndar histórica

a asegurar 
viación está
rológico el
ionalmente la
ular el valor d

ܽݒ݁ݑ݊ܵ
2

݄ܵ
2  ܿ݅ݐ݅ݎܿܨ

alor crítico de
ificación  de

ejemplo, la
mada con 10 
valores de la
embre es: 

0.033 g

valor de F 
ndar obtenid

dos de libertad

0.032	2

0.0332	
ൌ 0.001

es mucho m
a = 9 y m = 
e la OIML R11

CONCLUSIO

presenta el
rológica de lo
el laboratorio
rol de las p
paradores. 

resultados r
cedimiento e
encia demues
zado para la c
uentra bajo 
lar puede ser

a confirmar q
uentran apto
nces acredita

rocedimiento 
rol metrológic
calibración de
an en que 
emáticamente

rados de libe
a se obtiene m

que cada 
ándar Snueva

l laborator
a prueba de F
del estadígraf



e F se deter
e 0.05. 

a desviació
por 9 grados

a Fig. 5 obten

correspondie
a en diciemb
d 

menor que el 
99 es1.89 (V
11). 

ONES 

l procedimie
os comparado
o de masa de
propiedades 

reales de la
n el 2013 
stran que el 
calibración de

control met
r utilizado po
ue sus comp

os para su 
ados. 

 satisface los
co de la nue
e pesas ema

los laborat
e, la repetib

ertad de la d
multiplicando 

nuevo valo
a está en
rio puede 
Fisher, que co
fo F de modo 

mina para un

n estándar 
s de libertad a
nidos hasta e

ente a la d
bre (Ver Fig. 

valor critico 
Ver Tabla D2 d

ento de con
ores de masa
 IBSEI y los 
metrológicas

a aplicación 
presentados 
comparador 

e pesas M1 de
trológico. Un
or cualquier la
paradores de

uso en to

s lineamiento
eva versión d
a CENAM [1
torios deben
bilidad, sens

desviación 
m por . 

or de la 
n control 

aplicar 
onsiste en 
que: 

(24) 

n nivel de 

histórica 
a partir de 
el mes de 

(23) 

desviación 
5) con 9 

(24) 

de F que 
del Anexo 

nfirmación 
a utilizado 
límites de 
s de sus 

de dicho 
en esta 
de masa 

e 20 kg se 
n análisis 
aboratorio 
 masa se 
odos sus 

os para el 
de la guía 
1] que se 
n evaluar 
ibilidad y 

Simposio de Metrología 2014 
____________________________________________________

 
 

____________________________________________________
6 - 10 de Octubre, 2014 

_________________________________________

ISBN 978-607-96162-9-8 179 Simposio Metrología, Memorias 
CENAM



excentricidad de sus comparadores de masa. 
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Resumen: En el presente trabajo, se le midió la susceptibilidad magnética a un patrón de susceptibilidad, 
considerando diversas variantes en la configuración experimental del sistema de medición y en los modos de 
cálculo. Se caracterizaron las fuentes de incertidumbre y se evaluó la validación de los resultados. 

 
 

1. INTRODUCCIÓN 
 
Debido a sus propiedades magnéticas, las pesas 
interactúan con el campo magnético generado por 
las balanzas electrónicas, afectando los resultados 
de las pesadas. Es por ello, que la medición de 
susceptibilidad magnética y de la componente 
vertical de la magnetización remanente de pesas, 
son requerimientos indispensables, tanto para 
laboratorios de calibración de pesas, como para 
fabricantes. En las últimas dos décadas, se ha 
desarrollado y validado el método llamado 
Susceptómetro de Davis [1]. En el 2004 fue 
incorporado por la OIML a la R111-1 [2] como método 
de referencia.  
 
En los últimos años, el método se implementó en el 
INTI, para lo cual fue necesario adquirir un patrón de 
susceptibilidad de Alacrite, fabricado y calibrado en 
el BIPM. En otras palabras la susceptibilidad  del 
patrón, medida en el BIPM era tomada como 
referencia. 
 
Luego, se implementó el procedimiento para medir 
la susceptibilidad magnética del patrón, con 
trazabilidad a los patrones nacionales de longitud y 
masa [1].  
 
En el presente trabajo se exponen las características 
del sistema de medición, la descripción de los 
procedimientos de calibración de la susceptibilidad 
magnética, la caracterización de las fuentes de 
incertidumbre, y la validación de los resultados. 
 
 
2. DESCRIPCIÓN 

 
2.1. Marco teórico 
 
El sistema de medición está constituido por una 
micro balanza, un puente –donde se apoya la pesa- 
y un pedestal –donde se apoya el imán-, ambos no 
magnéticos, bloques de aluminio-donde se apoya el 

puente- y un imán cilíndrico, dispuestos como 
muestra la figura 1. 

 
Fig. 1. Esquema del susceptómetro 

 
Cumpliéndose las hipótesis de la tabla 1, la 
componente vertical de la fuerza Fz de interacción 
magnética entre la pesa patrón y el imán se 
relaciona con la susceptibilidad  del patrón, de  
acuerdo a:  
 

BAz FFF   
donde  

         
(1) 

 
 
 
siendo: 
 μ0 la permeabilidad magnética del vacío,  
 mc el momento magnético de imán,  
 z la distancia entre el centro magnético del imán y 

la base de la pesa, que debe ser estimada o 
determinada. 

 Finalmente Ia e Ib son factores de forma, 
dependientes de z de la altura hp y del radio de la 
pesa Rp. 

 
Debido a que mc es una magnitud vectorial, FB 
invertirá su signo al invertir la orientación del imán. A 
diferencia, FA es siempre una fuerza atractiva, pues 
las pesas están construidas con un material 
paramagnético. Por lo tanto, si se mide Fz en ambas 
orientaciones del imán (primer con el polo norte 

ezcB HzmF (4 0 
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hacia arriba y luego hacia abajo), y se promedian los 
resultados, se obtiene FA. 
 

Tabla 1. Hipótesis del modelo de medición 
 
La medición simultánea de  y mc, se logra según el 
procedimiento propuesto en el apartado 4.2 de [1] y 
descrito brevemente a continuación.  
 
a) Se monta el sistema de la figura 1, depositando  
bloques patrones de longitud conocida zb por debajo 
de los soportes del puente. De forma tal que el 
parámetro z de (1) sea zi =  z0+ zbi, (donde z0 es en 
principio desconocido). Se mide FA, y se repite el 
arreglo para distintos valores de zb. En rigor, se 
obtienen pares de datos (zbi; FA(zbi)) que se 
relacionan linealmente de acuerdo a la expresión 
siguiente, deducida de (1): 
 

 
(2)    

 
 
 
De esta manera, es posible estimar los parámetros a 
y b del modelo lineal yi = xi a + b empleando el 
método de cuadrados mínimos ordinarios. 
 
Cabe resaltar que el término yi de (2) depende de z0  

a través de zi. Por lo tanto, debe partirse de una 
estimación inicial z0, y resolver el modelo lineal (2) en 
forma iterativa, hasta encontrar valores adecuados a 
y b. 
 

 
 
 
 

(3) 
 
 
 
 
 
 

 

Luego, se despeja 2
cm  y z0, aplicando las 

siguientes expresiones, deducidas de (2):  
 

4
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3
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(4) 
abz 0

 
 
Cuando se emplea el método de cuadrados mínimos 
ponderados considerando pesos wi, las ecuaciones 
en (3) se modifican según: 
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b) Para la siguiente etapa, se requieren otros dos 
imanes de características similares al anterior. 
Llamemos ma y mb a sus momentos magnéticos, y 
himan a la altura de cualquiera de los tres imanes. Se 
reproduce el esquema de la figura (1), disponiendo 
alternativamente a uno de los imanes sobre el 
pedestal, y a otro de ellos sobre el puente. En forma 
similar a lo indicado en 2.1., se miden las fuerzas de 
atracción/repulsión entre los pares de imanes y se 
calcula F(AB), F(AC), y F(BC). En estos casos se 
utiliza el valor de z0 hallado en a), y se despejan los 
valores de los correspondientes momentos 
magnéticos. Por ejemplo, mc puede calcularse como: 
 

    

     

 
(5) 

 
 

 
c) Finalmente, de (4) y (5) se despeja . Este 
resultado es trazable solamente a las realizaciones 
del metro y el kilogramo disponibles en el 
laboratorio, sin necesidad de una referencia externa.  
 
2.2 Desarrollo experimental 
 
Las mediciones mencionadas en 2.1. fueron 
realizadas con los elementos descriptos a 
continuación: una balanza Sartorius CCE6 de 
capacidad 6 g y resolución 0.1 μg. Se utilizaron los 
siguientes elementos, fabricados en el BIPM: un 
pedestal y un puente de aluminio, un juego de tres 
imanes cilíndricos de NdFeB de 6.0 mm de diámetro 
y 5.0 mm de altura, y un patrón de susceptibilidad de 

1 
La susceptibilidad del patrón es lineal, 
homogénea e isótropa para campos 
magnéticos externos inferiores a 4 kA/m. 

2 
La componente vertical de la magnetización 
permanente Mrz del patrón resulta 
despreciable. 

3 
El campo magnético del imán sobre el 
volumen de la pesa puede aproximarse al 
correspondiente a un dipolo puntual. 

4 La pesa y el imán son co-lineales entre sí, y 
respecto a la dirección vertical. 

5 El  efecto magnético producido por la 
balanza resulta despreciable. 
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4

Air
iir

Fu
Kyu 

Alacrite XHS. Este patrón fue calibrado por el BIPM 
obteniendo 0.0123; u=0.0005. Estos últimos 
valores fueron utilizados, no como fuente de 
trazabilidad, sino únicamente como información para 
validar la metodología aplicada. 
 
Durante la implementación del método descrito en 
2.2., han sido consideradas algunas características 
experimentales. En particular: 
 ¿Cuántos pares de puntos (zbi; FA(zbi)) y qué 

valores de las distancias zbi resulta conveniente 
considerar, en aras de la reducción de la 
incertidumbre experimental? 

 Para resolver el sistema (2), ¿resulta más 
conveniente, aplicar un procedimiento de 
cuadrados mínimos ordinarios, o bien ponderados 
de acuerdo a las incertidumbres conocidas a priori 
para cada punto? 

 ¿Cuál es el efecto en y en su incertidumbre, de 
posibles apartamientos de las hipótesis adoptadas, 
indicadas en la Tabla 1?  

 
Para responder las preguntas anteriores, se aplicó la 
etapa a), con valores zbi = 10, 15, 20, 25 y 30 mm, y 
con un z0 aproximado de 9 mm. El rango de los zbi 
utilizados surgió de elegir como límite inferior la 
menor altura que posibilita la estructura de la 
balanza -dada por la cápsula corta viento-, y tomar 
como límite superior aquella que generó lecturas 
mayores a 5 g. A continuación se muestran los 
valores experimentalmente obtenidos de FA y FB, y 
las incertidumbres asociadas. 
 

zb / mm FA / N u(FA) / N FB / N u(FB) / N
10 2.0337 0.0008 -0,009 0.0008 
15 0.759 0.002 -0,006 0,002 
20 0.337 0.002 -0,004 0,002 
25 0.167 0.001 -0,004 0,001 
30 0.083 0.001 -0,003 0,001 

Tabla 2. Datos para la determinación de m2 y z0. 
 
Para asegurar la co-linealidad entre el imán y el 
patrón se alineó el plato de la balanza, el pedestal, 
el imán, el puente y el patrón mediante un puntero 
láser, previamente orientado perpendicular respecto 
de la nivelación de la balanza.  
 
Los datos se ajustaron mediante los métodos de 
cuadrados mínimos ordinarios y de cuadrados 
mínimos ponderados por la inversa de la varianza 
asociada a los correspondientes yi. Para esto último, 
se consideró  
       

   (6) 
 

donde ur representa incertidumbres relativas, y los 
coeficientes Ki dependen del factor Ia y, para el  
rango de valores (zbi; yi) considerados, se aproxima 
lo suficientemente bien a 1. 

 
Además, se efectuaron distintas regresiones: para 
los cinco puntos zbi indicados arriba, luego 
eliminando el punto de 30 mm, y finalmente 
eliminando también el punto de 25 mm. 
 
En relación a la etapa b), la co-linealidad entre los 
imanes fue evaluada según el procedimiento 
propuesto en [1]. Para la determinación de mc, se 
utilizó la superposición de los cinco bloques zbi, 
quedando zh=90 mm. 
 

 F(ij) / N u(F(ij)) / N
AB 8.142x10-5 5x10-8 
BC 8.240x10-5 7x10-8 
CA  8.060x10-5 4x10-8 

Tabla 3. Datos para la determinación de m2. 
 
2.3  Cálculo de las incertidumbres asociadas 
 
Para evaluar las incertidumbres asociadas a las 
estimaciones de y mC en cada caso, se aplicó la 
Ley de Propagación de Incertidumbre (LPU), por una 
parte, y Simulación de Monte Carlo (SMC), por otro, 
comparando los resultados obtenidos por ambos 
métodos [3] [4].  
 
En todos los casos las fuentes de incertidumbre 
consideradas fueron: 
 Incertidumbre asociada a FAi:  

 
ur

2(FAi)=ur
2(MAi)+ur

2(g) 
 
donde u2(MAi) es la varianza que surge de 
considerar la desviación estándar en la medición 
de MAi y la resolución de la balanza, y u2(g) es la 
varianza de tipo B proveniente del certificado de 
medición de la aceleración de la gravedad en el 
laboratorio. 
 

 Incertidumbre en F(AB), F(BC) y F(CA). Análogamente 
al punto anterior, se obtiene: 
 

ur
2(F(AB))=ur

2(M(AB))+ur
2(g), 

ur
2(F(BC))=ur

2(M(BC))+ur
2(g), 

ur
2(F(CA))=ur

2(M(CA))+ur
2(g). 

 
La incertidumbre en las variables dimensionales, zbi, 
Rp, hp, himán, fueron consideras, pues al correr la SMC 
se observó que no producían ningún cambio 
apreciable en , u(), mC  ni u(mC). 
 
Para el ajuste por cuadrados mínimos ordinarios, la 
incertidumbre relativa asociada a  y mCen función 
de las incertidumbres en yi, resulta de aplicar la LPU: 

  
(7) )(16)( 2

1

22
ir

n

i
ir yucu  
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Con 

 
(8) 

 
 

 
 
La incertidumbre en  y mC respecto de las 
incertidumbres en F(AB), F(BC) y F(CA) resulta: 
 
 

)F(u)F(u)F(u)(u )CA(r)BC(r)AB(rr
2222   

(9) 
 
 
 

Por (5) y (6), la incertidumbre asociada a  y mC es: 

(10) 

 
En caso en que se deba informar el valor de mC 
como mesurando en sí, la incertidumbre aquí 
presentada debiera ser combinada con un 
componente asociado al sesgo del método 
empleado de acuerdo a lo publicado en [6]. En este 
caso, este componente no ha sido considerado dado 
que el valor obtenido para mC se considera un 
resultado intermedio para la obtención de .   
 
Para el ajuste por él método de cuadrados mínimos 
ponderados, no resulta sencillo encontrar una 
fórmula explícita para la incertidumbre mediante la 
aplicación de la LPU, debido a que se produce una 
referencia circular entre u(yi) y wi. Por este motivo, 
se optó solamente por la SMC.  
 
 

3. RESULTADOS 
 
Para el ajuste por cuadrados mínimos ordinarios, los 
resultados obtenidos mediante Monte Carlo son: 
 

zb / mm  u() mC /Am2 u(mc) / Am2 
10, 15, 20, 

25, 30 1.207x10-3 2.5x10-5 0.12140 0.00036 

10, 15, 20, 
25 1.238x10-3 2.1x10-5 0.12184 0.00028 

10, 15, 20 1.221x10-3 2.4x10-5 0.12162 0.00030 

Tabla 4.  y m determinados con cuadrados 
mínimos ordinarios mediante simulación de Monte 

Carlo. 
 
Para el ajuste por cuadrados mínimos ordinarios, los 
resultados obtenidos mediante la LPU fueron: 
 

zb / mm  u() mC /Am2 u(mc) / Am2 
10, 15, 20, 

25, 30 1.207x10-3 1.9x10-5 0.12140 0.00036 

10, 15, 20, 
25 1.238x10-3 1.6x10-5 0.12184 0.00029 

10, 15, 20 1.221x10-3 1.9x10-5 0.12162 0.00030 

Tabla 5.  y m determinados con cuadrados 
mínimos ordinarios mediante la aplicación de la 

LPU. 
 
Para el ajuste por cuadrados mínimos ponderados, 
los resultados obtenidos mediante SMC fueron: 
 

zb / mm  u() mC /Am2 u(mc) / Am2 
10, 15, 20, 

25, 30 1,220x10-3 1x10-6 0,12160 0,00007 

10, 15, 20, 
25 1,223x10-3 1x10-6 0,12164 0,00007 

10, 15, 20 1,217x10-3 1x10-6 0,12157 0,00007 

Tabla 6.  y m determinados con cuadrados 
mínimos ponderados mediante simulación de Monte 

Carlo. 
 
 

4. DISCUSIÓN 
 
Como los resultados que arroja el procedimiento 
utilizado dependen fuertemente del modelo empleado, 
es importante evaluar el cumplimiento de las hipótesis 
detalladas en la tabla 1. En relación a la 
magnetización remanente del patrón, podemos decir 
que las fuerzas medidas arrojan un valor de Mrz por 
debajo de ±0.02 A/m. 
 
Además, se repitieron las mediciones girando el 
patrón e invirtiéndolo, sin encontrar diferencias 
apreciables entre lecturas. Este estudio permite 
considerar despreciable a Mrz, y por lo tanto verificar la 
hipótesis supuesta en el modelo. 
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La suposición de que el imán genera un campo 
dipolar perfecto sobre el volumen del patrón puede no 
ser válida para valores pequeños de z0. Sin embargo, 
dado que la menor altura z0 es aproximadamente 19 
mm, y pertenece al rango de alturas utilizadas en [1], 
se estimaron despreciables las contribuciones no-
dipolares del campo magnético del imán. 
 
Con el fin de evaluar el efecto de la hipótesis de co-
linealidad entre el imán y el patrón, se realizó una 
simulación por Monte Carlo ajustando los datos 
suponiendo apartamientos del patrón respecto del eje 
vertical del imán, generados a partir de una 
distribución normal con amplitud de 3 mm y 5 mm, 
para el rango de  zb entre 10 y 30 mm, encontrando 
que reflejan una disminución aproximada de 2.4x10-5 
y 6.9x10-5 en el valor de , respectivamente. Estos 
valores se ajustaron con una función cuadrática, y = 
αx2 + βx, obteniendo los siguientes valores para  y : 


=3x10-6 
=-8x10-7 

 
Este estudio preliminar, permite dar una idea del 
posible error que se genera por falta co-linealidad 
entre el imán y el patrón. 
 
Como se describió previamente en 2.2., se incorporó 
una etapa de alineamiento patrón-imán, a fin de 
asegurar la co-linealidad entre éstos. Se estimó que 
los apartamientos son inferiores a 1.5 mm. Dicho valor 
máximo de apartamiento genera una disminución en 
 de 5.5x10-6, que debe ser contemplada como un 
componente adicional de incertidumbre. 
 
La regresión empleada parte como base de tres 
puntos: zbi=10, 15, 20 mm. Durante la implementación 
del método, se discutió sobre la conveniencia de 
incorporar los puntos más alejados, zbi=25 y 30 mm. 
Por un lado se consideró que la incertidumbre del 
ajuste disminuye al aumentar el número N, pero por 
otra parte, la balanza pierde sensibilidad al detectar 
estos puntos, y por lo tanto, los efectos aleatorios son 
mayores. Por este motivo, se efectuaron regresiones 
para N=3, 4 y 5 comparando los resultados, 
mostrados en las tablas 4, 5 y 6. 
 
De la comparación entre las tablas 4 y 6, se destaca 
que los tres valores informados de  en la tabla 6, 
asociados a la regresión ponderada, se aproximan al 
valor correspondiente a tomar los puntos zbi = 10, 15  
y 25 mm, asociados a la regresión ordinaria, de la 
tabla 4. Es decir, éste último valor junto a su 
incertidumbre define un rango que contiene los tres 
valores expuestos en la tabla 6. 
 
 
 
 

5. CONCLUSIONES 
 
Mediante este trabajo pudieron definirse algunos 
elementos de la implementación del método primario, 
sobre todo en relación a los detalles de la regresión. 
Si bien los resultados de las tablas 4, 5, y 6 resultan 
equivalentes, por lo expuesto en 4., se recomienda, 
para estimar la susceptibilidad magnética del patrón 
de Alacrite y su incertidumbre, considerar los tres 
primeros puntos, sin ponderar. Esta opción arrojó 
como resultados =0.00122, y u()=2.4x10-5. La 
incertidumbre anterior debiera ser combinada con un 
componente asociado a la reproducibilidad del método 
relacionado con las condiciones de aplicabilidad del 
mismo y con la pericia de los operadores. En INTI, 
este componente se estimó en 7.6x10-5 que, 
combinada con la incertidumbre estadística resulta 
finalmente u()=8x10-5. 
 
Como se puede observar en la figura 2, el valor 
medido para la susceptibilidad magnética del patrón 
de Alacrite en INTI es comparable al del certificado 
emitido por el BIPM, validando el método utilizado.  
 

 
Fig. 2. Comparación del valor de  entre el INTI y el 

BIPM. 
 
El INTI participó en la comparación “Determination of 
the magnetic susceptibility and magnetic polarization 
of weights by means of the susceptometer method” 
(SIM.M.M-S9) [5] del SIM. Si bien el informe final no se 
ha publicado hasta la fecha, sí se ha expuesto el 
borrador ante los participantes, obteniendo resultados 
comparables con el resto de los NMI que integraron la 
comparación. En dicha ocasión, se realizaron los 
cálculos de la susceptibilidad de las pesas de la 
intercomparación suponiendo que la susceptibilidad 
del patrón de Alacrite era AL=0.00120 y 
u(AL)=0.00008. Si se rehacen los cálculos 
considerando AL=0.00122 y u(AL)=0.00008, las 
diferencias se encuentran dentro de la incertidumbre 
informada correspondiente a cada pesa, en todos los 
casos. Luego, el desempeño del INTI en la 
intercomparación permite validar el método empleado 
tanto en la calibración de la susceptibilidad de pesas, 
como así también en la calibración primaria de 
patrones de susceptibilidad. 

0.00112
0.00114
0.00116
0.00118
0.0012

0.00122
0.00124
0.00126
0.00128
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0.00132
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Por último, comparando las tablas 4 y 5, se observa 
que existe concordancia entre las incertidumbres 
calculadas mediante la simulación de Monte Carlo y la 
correspondiente a aplicar la ley de Propagación de 
Incertidumbre, según las ecuaciones (10). 
 
En relación a la medición del momento magnético de 
los imanes, al igual que para la susceptibilidad 
magnética del patrón, ambas magnitudes quedan 
trazables únicamente a las realizaciones nacionales 
del metro y el kilogramo. A diferencia de la 
susceptibilidad magnética, el momento magnético de 
los imanes varía en el tiempo, y es por ello que deben 
calibrarse periódicamente. Por último, cabe resaltar 
que es necesario contemplar como fuente de 
incertidumbre del momento magnético el sesgo 
proveniente de comparar los resultados obtenidos 
entre el susceptómetro y VSM [6]. 
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Resumen: El presente trabajo describe el diseño y análisis de un pivote flexible para ser utilizado como fulcro 
en una balanza de brazos desiguales, la cual se usará como comparadora de masa. El pivote flexible debe 
ser capaz de soportar el peso de los brazos de la balanza, receptores de carga, aditamentos de la balanza y 
las masas a comparar. El diseño de este elemento es de suma importancia ya que influye directamente en la 
sensibilidad de la comparadora. Para el análisis del pivote flexible se utilizó el método de elemento finito por 
computadora para evaluar si este es capaz de soportar la carga que se desea aplicar. 
 
 
1. INTRODUCCIÓN 
 

Las balanzas son instrumentos de medición 
utilizados para determinar la masa de un objeto, o 
comparar una masa conocida contra otra que se 
quiera determinar. La estructura de las balanzas 
comenzó a cambiar radicalmente a partir de los 
años 70’s, hoy en día las balanzas electrónicas con 
celdas de carga se utilizan con mayor frecuencia en 
lugar de las vigas de equilibrio o sistemas de 
palanca. Sin embargo, estos se siguen utilizando 
para las máximas exigencias de exactitud [1]. 
 
En las vigas de equilibrio tradicionales los cojinetes 
de cuchilla (del inglés knife edges bearings) y los 
bloques de rodamiento (del inglés bearing blocks) 
forman los pivotes, y en modelos más recientes, los 
pivotes son formados por tiras flexibles (del inglés 
flexure strips) [2]. 
 
El desarrollo del pivote aquí documentado, forma 
parte fundamental del diseño de una balanza de 
brazos desiguales, esquematizada en la Figura 1, y 
que se utilizará como comparadora de masa para la 
calibración de pesas de hasta 50 kg. El principio de 
funcionamiento de dicha balanza se basa en el 
equilibrio de fuerzas para igualar los momentos 
generados por las masas en sus brazos, la 
característica principal de esta balanza es la 
utilización de una tira flexible como pivote, que en 
conjunto con un sensor de fuerza podría mejorar la 
sensibilidad del instrumento. 
 
El prototipo completo de la balanza de brazos 
desiguales pretende obtener una mejor resolución 

que la balanza que posee actualmente el Centro 
Nacional de Metrología (CENAM) para realizar 
calibraciones de pesas de hasta 64 kg, dicha 
balanza cuenta con una resolución de 100 μg. El 
CENAM está interesado en equipar sus laboratorios 
con mejores instrumentos que permitan mejorar sus 
procesos de calibración, además de incursionar en 
el campo de la innovación y el desarrollo 
tecnológico. 

 
Figura 1. Esquema de balanza de brazos 

desiguales utilizando un pivote flexible como fulcro. 
 
La idea de soportar partes de instrumentos 
sensibles con delgadas tiras de metal u otros 
materiales elásticos en vez de cojinetes de cuchilla, 
no es nueva [2]. El reemplazo de los clásicos 
cojinetes de cuchilla hechos de zafiro por tiras 
flexibles ofrece muchas ventajas, tales como 
estabilidad mecánica, buena conductividad eléctrica, 
facilidad de maquinado y la posibilidad de alterar la 
rigidez del pivote [3]. Es un hecho significante que 
este dispositivo se encuentra libre del efecto de 
histéresis causado por la fricción y pérdida de 
movimiento, la cual ocurre en otros tipos de pivote y 
cojinete [2]. 
 
El tipo más simple y común de los pivotes flexibles 
consiste en una delgada tira de metal que es libre 
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de flexionarse, ver Figura 2. Cuando el pivote 
flexible rota, el esfuerzo de flexión en el material 
produce un momento de recuperación proporcional 
al ángulo de rotación. Excepto en casos en el que 
este ángulo es extremadamente pequeño, el 
momento de recuperación ofrece una oposición más 
grande a la rotación que la fricción en su 
equivalente de cojinetes de cuchilla [2]. 

 
Figura 2. Pivote o fulcro flexible. 

 

El máximo ángulo de rotación depende de la carga 
aplicada. El ángulo permisible puede ser calculado a 
partir del esfuerzo que ocurre en el punto del 
máximo momento flector. En pivotes flexibles 
simples esto ocurre en un extremo, si la carga está 
a tensión, y en el otro extremo si la carga está a 
compresión [2]. 
 
La mayoría de los pivotes están hechos con 
secciones transversales rectangulares, así que la 
distancia del eje neutro hacia el extremo de la fibra, 
se expresa en términos de su espesor [2]. 
 
Los pivotes pueden ser diseñados para satisfacer 
una amplia variedad de requerimientos, tal que un 
solo procedimiento no sería adecuado para cada 
caso. Existe una ligera pérdida de histéresis en 
todos los materiales cuando estos son sujetos a 
cargas variables. Esta pérdida se incrementa 
rápidamente conforme el esfuerzo aumenta, cuando 
se requiere una alta sensibilidad, se debe utilizar un 
esfuerzo relativamente bajo. La aleación de cobre 
berilio presenta una muy baja histéresis a 
comparación de otros materiales, esto aunado a su 
alta dureza, lo hace un material apropiado para el 
propósito [2]. 
 
En los siguientes apartados se desarrollará 
brevemente la teoría de flexión de una tira sometida 

a tensión, después se describirá el diseño y análisis 
del pivote flexible que será utilizado como fulcro 
para una balanza de brazos desiguales. Finalmente 
se reportan los resultados obtenidos. 
 
 
2. DESARROLLO 
 
2.1. TEORÍA DEL PIVOTE FLEXIBLE 
 
El elemento flexible más simple es una tira (strip en 
inglés), en adelante pivote flexible, tal como se 
muestra en la Figura 3 [4]. 

 
Figura 3. Esquema de un pivote flexible ubicado al 
centro de una viga, se muestra la deformación del 

elemento dada por un torque τ cuando se encuentra 

bajo una carga W. 
 

En la Figura 3 el pivote flexible actúa como el pivote 
central de una balanza de brazos iguales, y debe 
ser capaz de soportar el peso 𝑊 que, para el caso 
de la figura mencionada, es igual a la suma de los 
pesos de la viga de la balanza, pivotes finales, 
suspensiones de los platos, los platos donde se 
colocan las masas, y las masas que serán 
comparadas. El peso 𝑊 ejerce un esfuerzo de 
tensión en el pivote flexible. Cualquier desequilibrio 
en el torque alrededor del pivote central provoca un 
momento flector Г sobre el pivote flexible [4]. 
 
La respuesta del pivote flexible al momento flector 
determina la máxima sensibilidad de la balanza. El 
esfuerzo en este viene dado por [4]: 
 

𝑆 =
𝑊

𝑏 𝑡
 

 
Donde 𝑏 es el ancho y 𝑡 el espesor del pivote 
flexible. Se hace evidente que 𝑆 debe ser mucho 
menor al esfuerzo de fluencia del material. La teoría 
para el análisis básico de un pivote flexible ideal se 
puede encontrar en textos de resistencia de 
materiales. Cuando un pivote flexible se flexiona 
bajo la influencia de un momento flector externo, las 
fibras del lado cóncavo se comprimen mientras que 

(1) 
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las del lado convexo se estiran de tal manera que la 
sección transversal permanece en el plano. Esto 
asumiendo que el pivote flexible es homogéneo y 
que existe un plano central perpendicular a la 
sección transversal del mismo en donde las 
tensiones no se ven afectadas por la flexión [4].  
 
Asumiendo también que el radio de curvatura 𝑅 del 
pivote flexible es grande comparado con 𝑡, se 
deduce entonces que el plano central divide al 
pivote flexible en la dirección vertical y, asumiendo 
la ley de Hooke [4]: 

Г(𝑥) =
𝐸𝐼

𝑅(𝑥)
 

 
Donde Г(𝑥) es el momento flector total en la 
posición 𝑥 a lo largo de la tira, 𝑅(𝑥) es el radio de 
curvatura en 𝑥 producido por Г(𝑥), 𝐸 es el módulo 
de Young del material e 𝐼 es el segundo momento 
de área de la tira flexible dado por [4]: 
 

𝐼 =
𝑏𝑡3

12
 

 
Quinn, Speake y Davis mencionan que, la 
suposición de que se aplica la ley de Hooke limita el 
radio de curvatura a tener un valor mínimo, y bajo la 
condición de que el pivote flexible se debe flexionar 
solo a través de ángulos pequeños, es decir, 
(𝑑𝑦/𝑑𝑥)2 ≪ 1, se obtiene una ecuación diferencial 
lineal [4]: 
 

𝜏 − 𝑊(�̅� − 𝑦) = 𝐸𝐼 (
𝑑2𝑦

𝑑𝑥2
) 

 
Donde 𝜏 es el torque externo aplicado debido al 
balance de las masas sobre la viga y �̅� es como se 
muestra en la Figura 4. Timoshenko ha demostrado 
que para que se mantenga la linealidad existe una 
restricción adicional, la cual requiere que la 
magnitud de [𝑏/(𝑅𝑙)1 2⁄ ] sea mínima (donde 𝑙 es la 
longitud del pivote flexible). Conforme esta magnitud 
se incrementa, Г(𝑥) tiende hacia un valor límite que 
involucra el radio de Poisson del material del pivote 
flexible. Esta segunda restricción es consecuencia 
de la tendencia de cualquier tira que se dobla en un 
plano a flexionarse ligeramente en un plano 
ortogonal. Resulta ser que esta última restricción es 
20 veces más limitante que la primera [4]. 
 
Quinn, Speake y Davis mencionan que existe una 
relación para el ángulo 𝜃 a través del cual el 
extremo libre del pivote flexible (y por lo tanto la viga 
de la balanza) gira en respuesta a un par de torsión 

𝜏, y lo asocian con la rigidez del pivote flexible tal 
que si fuera un resorte lineal [4]: 
 

𝜏 = 𝐾𝐶  𝜃 
 

 
Figura 4. Ejes coordenados y parámetros del pivote 

flexible central. 
 

𝐾𝐶 es la rigidez del pivote flexible, que, en términos 
de las dimensiones y módulo elástico del pivote 
flexible se tiene que [4]: 
 

𝐾𝐶 = (
𝑊𝐸𝑏𝑡3

12
)

1
2

 coth[(
12𝑊

𝐸𝑏𝑡3
)

1
2

∙ 𝑙] 

 
Para que la sensibilidad del pivote flexible sea 
mayor, se necesita que 𝐾𝐶 sea  lo más pequeña 
posible. Así se desea hacer a 𝑡 lo más delgado 
posible y el radio 𝑙 𝑡⁄  suficientemente largo para que 
la cotangente hiperbólica se acerque a su valor 
mínimo de la unidad. El aumento de 𝑙 tiene poco 
efecto en la disminución del valor de 𝐾𝐶, pero tiene 
el efecto no deseado de reducir la frecuencia natural 
del pivote flexible y hace que sea más fácil de 
excitar. La sensibilidad de la balanza depende en su 
mayoría de la rigidez del pivote flexible, y su 
estabilidad dependerá entonces de la estabilidad de 
la rigidez del mismo [4]. 
 
 
3. RESULTADOS 
 
3.1. CONSIDERACIONES DE DISEÑO DEL 
PIVOTE FLEXIBLE PARA BALANZA DE BRAZOS 
DESIGUALES. 
 
Siguiendo las expresiones utilizadas por Quinn, 
Speake y Davis [4], se diseñó un pivote flexible para 
ser utilizado como fulcro en una balanza de brazos 
desiguales. 
 
El pivote flexible se desarrolló básicamente 
partiendo de las ecuaciones (1), (3), (5) y (6). La 
viga de la balanza tiene una relación de 1 a 3 para 
los brazos, y el pivote flexible debe ser capaz de 
soportar hasta un peso 𝑊 de 2943 N, el cual ejerce 
un esfuerzo de tensión sobre el mismo. 

(2) 

(3) 

(6) 

(4) 

(5) 
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El material seleccionado para la fabricación del 
pivote flexible, es una aleación de Cobre Berilio, 
aleación que posee un bajo módulo de elasticidad 𝐸 
de 131 GPa, un elevado esfuerzo de cedencia 𝑆𝑦 de 
1.25 GPa, y un valor de resiliencia 𝑟 de 6 MPa, 
características que permiten obtener un elemento 
flexible y resistente a la vez, capaz de soportar la 
carga total 𝑊. 
 
El diseño del pivote flexible involucra tres 
parámetros principales: el espesor 𝑡, el ancho 𝑏, y la 
longitud 𝑙. Para optimizar en función de 𝑡, esta se 
debe dejar como variable libre, mientras que 𝑏 y 𝑙 se 
comportan como variables restringidas. Por criterio 
de diseño, en base al esfuerzo de cedencia del 
material, se maneja un factor de seguridad de 3 
para el pivote flexible; esto para contrarrestar la 
pérdida de histéresis en el material y disminuir los 
esfuerzos en el pivote, ya que Eastman [2] aborda 
que se obtiene una alta sensibilidad con esfuerzos 
relativamente bajos. 
 
Así entonces, la función objetivo para el pivote 
flexible consiste en: 
 

Minimizar:     𝑡  
Sujeto a:  𝑆 ≤  

1

3
𝑆𝑦 

  𝑏 ≤ 154 mm 
   𝑙 ≥ 10 mm 
 𝑊 ≤ 2943 N 
 𝐸 = 131 GPa 
 𝑆𝑦 = 1.25 GPa 

 
La variable 𝑡 está relacionada directamente con el 
área 𝐴 del pivote flexible, que según la revisión del 
estado del arte cumple con: 
 

𝐴 = 𝑏 ∙ 𝑡 

 
Esto indica que para tener un valor mínimo de 𝑡, se 
debe tener un valor máximo de 𝑏, y 𝐴 es 
directamente proporcional a 𝑡, por lo que, 𝐴 debe 
ser mínima. Debido a que el área se relaciona con 
el esfuerzo y la fuerza del peso 𝑊 por medio de (1), 
se entiende que para un área mínima, el esfuerzo 
normal es mayor. 
 
Para una alta sensibilidad en el instrumento, la 
rigidez del pivote 𝐾𝐶 debe ser mínima, lo que implica 
que el momento de inercia del pivote flexible 
también debe ser mínimo; el momento de inercia se 
relaciona directamente con las dimensiones del 
pivote flexible tal como se indica en (3). 
 

3.2. PROPUESTAS DE DISEÑO DEL PIVOTE 
FLEXIBLE PARA BALANZA DE BRAZOS 
DESIGUALES. 
 
Como punto de partida, en base a lo que establecen 
Quinn, Speake y Davis, y las consideraciones de 
diseño arriba mencionadas, se pudo obtener el área 
mínima requerida y el valor del espesor 𝑡 necesario 
para el pivote flexible, el cual tiene un valor de 90 
μm, con 𝑏 de 70 mm y 𝑙 de 10 mm. 
 
El diseño del pivote flexible para la balanza de 
brazos desiguales se muestra en la Figura 5. La 
forma geométrica del pivote flexible se determinó en 
base a la facilidad de maquinado, en parte también 
porque entre más sencilla sea esta operación 
menos factores de cambio se adicionan a la pieza y 
se garantiza una mejor estabilidad de la misma, 
además de que responde con mayor apego a la 
teoría de rigidez para pivotes flexibles dada en la 
sección 2. 

 
Figura 5. Pivote flexible para balanza de brazos 

desiguales con factor de seguridad de 3. 
 

Como se puede apreciar en la Figura 5, al pivote 
flexible se le añadieron dos extremos más anchos, 
del mismo material y para formar una sola pieza, 
estos extremos tienen la finalidad de sujetar al 
pivote entre dos piezas de acero, lo cuál va a 
permitir ensamblarlo tanto a la viga de la balanza de 
brazos desiguales como al marco que la sostendrá. 
La parte más angosta del diseño representa el 
pivote flexible, y sus dimensiones fueron 
mencionadas con anterioridad. 

(7) 
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Posterior a este análisis se procedió a modificar el 
ancho 𝑏 del pivote flexible, permaneciendo intacto el 
valor del espesor 𝑡, tal como se muestra en la 
Figura 6. 
 

  
Figura 6. Modificaciones de forma al pivote flexible. 
 

Para cada modificación se analizó el valor y 
concentración de esfuerzo máximo así como el 
módulo de inercia según su sección. 
 
 
3.3. ANÁLISIS DE LAS PROPUESTAS DEL 
PIVOTE FLEXIBLE PARA BALANZA DE BRAZOS 
DESIGUALES. 
 
En base a las propuestas de la sección anterior, se 
evaluó la forma de las mismas por medio de 
software ingenieril de elemento finito. 
 
La etapa del análisis se divide en dos secciones 
principales para el pivote flexible de la Figura 5, la 
primera fue comprobar los cálculos para el esfuerzo 
del pivote obtenidos analíticamente (ver Figura 7, 
nótese que el valor obtenido analíticamente, más 
adelante citado, y el obtenido por computadora son 
prácticamente iguales) y la segunda fue obtener la 
respuesta de la pieza en conjunto con el ensamble 
de la balanza de brazos desiguales. 
 

De los resultados obtenidos se obtiene un factor de 
seguridad de 3.1 para la balanza de brazos 
desiguales y un esfuerzo de Von Mises de 402.54 
MPa, ver Figura 8, para la pieza del pivote flexible, 
este resultado podría confundirse con el esfuerzo 
calculado analíticamente, el cuál es de 467.14 MPa, 
sin embargo ese resultado solo consideraba 
estrictamente el pivote flexible, y el resultado que se 
obtuvo por computadora toma en cuenta la 
geometría completa que se muestra en la Figura 5. 
Por lo que se concluye que el diseño es factible de 
soportar la carga 𝑊 equivalente a 2943 N, con una 
rigidez 𝐾𝐶 de 1.28 N*m/rad, y un par de torsión 𝜏 de 
0.022 N*m. 
 
El análisis de las modificaciones al pivote flexible 
ilustradas en la Figura 6, se resumen en las gráficas 
de las Figuras 9 y 10, donde se muestra el 
comportamiento del esfuerzo según al área del 
pivote y la rigidez del pivote 𝐾𝐶 según el momento 
de inercia 𝐼, respectivamente. Tanto el área como el 
momento de inercia involucran las dimensiones para 
el pivote flexible. 
 
Los resultados de la Figura 9 arrojan que 
generalmente entre menor sea el área, mayor será 
el esfuerzo que se genere en el pivote, 
reduciéndose así el factor de seguridad del mismo, 
sin embargo se puede apreciar que existen ciertas 
excepciones,  pero esto es debido a la forma 
geométrica que presentan algunas modificaciones 
del pivote flexible, ya que conforme más brusco sea 
el cambio de sección en la forma, se producen 
mayores concentradores de esfuerzo, lo que 
explicaría por qué se elevan los esfuerzos aún y 
cuando el área sea menor con respecto a otra. En 
cambio, conforme menor sea el momento de inercia 
debido al área, menor será la rigidez del pivote 
(Figura 10). Por lo que es necesario encontrar un 
equilibrio entre el esfuerzo que se genera en el 
pivote y el momento de inercia del mismo. Esto para 
obtener un pivote resistente y flexible a la vez. 
 
Una consecuencia que se espera de utilizar un 
pivote flexible como fulcro en una balanza, es un 
aumento significativo en la resolución del 
instrumento, lo que permitiría obtener ciertas 
ventajas como una mejor exactitud en las 
mediciones. Una desventaja que presenta el diseño 
de este pivote flexible, es que es el prototipo inicial, 
por lo que, independiente de los resultados de la 
simulación, en la práctica real pudieran estar 
involucrados otros factores que idealmente no se 
consideraron, y que pudieran ser consecuencia del 
ambiente donde se involucre la balanza. 

Pivote flexible original, 𝑏 = 70 mm 

Pivote flexible a, 𝑏 = 60 mm 

Pivote flexible b, 𝑏 = 60 mm 

Pivote flexible c, 𝑏 = 62.5 mm 

Pivote flexible d, 𝑏 = 39 mm 

Pivote flexible e, 𝑏 = 80 mm 

Pivote flexible f, 𝑏 = 80 mm 

Pivote flexible g, 𝑏 = 154 mm 
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Figura 7. Resultados del valor de esfuerzos en Pascales (Pa) para el pivote flexible. 

 

 
Figura 8. Esfuerzo de Von Mises para el pivote en 

Pascales (Pa) flexible. 
 

 
Figura 9. Comportamiento del esfuerzo según al 

área del pivote. 
 

 
Figura 10. Comportamiento de la rigidez del pivote 

respecto al momento de inercia del mismo. 

 

4. DISCUSIÓN 
 
En base a diversos estudios se ha podido concluir 
que los pivotes flexibles presentan diversas ventajas 
sobre los fulcros tradicionales de cojinetes de 
cuchilla, entre las cuales la más destacada hace 
referencia a términos de sensibilidad. Los resultados 
obtenidos del diseño descrito en este documento 
permiten asegurar un buen desempeño del pivote 
flexible cuando se encuentre en operación.  
 
El espesor que se obtuvo, y que viene derivado de 
la teoría para pivotes flexibles, puede considerarse 
como un espesor óptimo según las restricciones 
propias del sistema; por lo que es necesario verificar 
las medidas comerciales para el tipo de aleación 
seleccionada, y comprobar que existe alguna que 
cumpla con el valor obtenido del diseño. En caso de 
no encontrar un espesor comercial que se ajuste a 
nuestra magnitud, entonces será necesario elegir un 
espesor que se encuentre lo más cercano posible a 
nuestro espesor óptimo y realizar los análisis 
correspondientes. 
 
 
5. CONCLUSIONES 
 
El propósito del presente desarrollo es investigar el 
comportamiento de un pivote flexible que actuará 
como fulcro en una balanza de brazos desiguales, y 
con el que se espera obtener mejores resultados en 
términos de sensibilidad. 
 
En base a los resultados obtenidos se concluye que 
el diseño del pivote flexible aquí presentado es 
capaz de soportar un peso 𝑊 de 2943 N, 
equivalente a la suma de los pesos de la viga de la 
balanza, receptores de carga, aditamentos 
especiales de la misma y las masas a comparar. 
 
Del análisis se obtienen también deformaciones 
relativamente pequeñas, por lo que se espera una 
respuesta satisfactoria cuando se fabrique la 
propuesta de diseño.  
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Con el diseño propuesto de la balanza de brazos 
desiguales, se esperan resultados que permitan 
mediciones con mejor repetibilidad, además de un 
considerable aumento en la sensibilidad dado por el 
conjunto de pivote-sensor, ya que ambas partes se 
relacionan directamente con este factor, y que se 
esperaría obtener en el orden de 0.1 μg. 
 
Sin embargo, cabe resaltar que el pivote flexible, así 
como la misma balanza, son elementos sujetos a 
experimentación, y los resultados del proyecto serán 
observables hasta la construcción y puesta a prueba 
del mismo. 
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MEJORA DE LA INCERTIDUMBRE EN LA CALIBRACIÓN DE 
DENSÍMETROS DE INMERSIÓN 

 
Soriano Cardona Juan Benjamín, Segura Galindo Juan Manuel y Bonilla Mendoza Elizabeth 

MetAs & Metrólogos Asociados 
Antonio Caso # 246, Colonia Centro, Ciudad Guzmán, Jalisco, México. 

(341) 413 6123, benjamín.soriano@metas.com.mx 
 

Resumen: Desde octubre de 2007, el laboratorio de calibración de densidad de MetAs, ha ofrecido servicios 
acreditados para la calibración de densímetros de inmersión, al mismo tiempo que un plan de trabajo de 
mejoras para asegurar sus mediciones. En 2013, se completó un ciclo de mejoras de seis años y los 
resultados en la incertidumbre reflejan los cambios realizados. Este trabajo resume las mejoras realizadas y 
el beneficio de una incertidumbre menor en la calibración de densímetros de inmersión por el método de 
Cuckow. 
 
 
1. INTRODUCCIÓN 
 
Cuando se estableció el laboratorio de calibración 
de densidad para la calibración de densímetros de 
inmersión en el año 2007, existían diferencias muy 
amplías de incertidumbres declaradas entre los 
laboratorios acreditados que estaban siendo 
autorizados. Estos laboratorios contaban con los 
mismos equipos o similares y el método de Cuckow. 
Tampoco se conocían resultados de comparaciones 
entre los laboratorios, para demostrar la aptitud de  
determinar el valor de corrección de densidad, 
además de evaluar las contribuciones a la 
incertidumbre de medida de los densímetros de 
inmersión. 
 
Por lo tanto, durante la evaluación de la 
incertidumbre a ser declarada, existía duda de las 
contribuciones de incertidumbres para cada una de 
las magnitudes de entrada del método de Cuckow. 
Por lo que, se decidió elegir, en base al uso 
previsto, una incertidumbre expandida de            
0,17 kg·m-3. 
 
No obstante, la incertidumbre que podíamos 
alcanzar siguió siendo un cuestionamiento a 
resolver en los años siguientes. 
 
 
2. PLAN DE MEJORA DE LA INCERTIDUMBRE 
 
A partir de la incertidumbre actual, se estableció un 
plan de mejora de ésta, como se muestra en la 
figura 1. 
 
El plan toma en cuenta la ecuación, la temperatura 
del líquido, la densidad y la tensión superficial del 
líquido, la limpieza de la espiga del densímetro de 

inmersión, la formación del menisco y la alineación 
de la posición vertical de la escala. 
 
 

 
Fig. 1. Plan de mejora de la incertidumbre. 

 
 
La evaluación de los cambios fueron validados con 
las acciones siguientes: 
 
1) Calibración de un densímetro de inmersión 
previamente calibrado en CENAM con una escala 
de 15 a 22 % vol. 
 
2) Calibración de un densímetro de inmersión, en la 
marca de la escala de la espiga de 0,0 % vol, con 
una escala de 0 a 10 % vol. 
 
El densímetro de inmersión de 15 a 22 % vol fue 
elegido, puesto que en este intervalo se tiene la 
mejor división mínima en unidades de kg·m-3, con 
un valor de 0,107 kg·m-3 en la marca de 16,0 % vol. 
 
Para el densímetro de inmersión de 0 a 10 % vol, se 
verificó que la marca de 0,0 % vol, intersectara la 
superficie cuando se dejó flotar libremente en el 
agua, con una densidad conocida por la ecuación 
de referencia de M. Tanaka et al [1]. 
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2.1. ECUACIÓN 
 
La ecuación fue actualizada de acuerdo a los 
modelos matemáticos presentados en [2] y [3], en 
donde se indica, que la densidad del líquido a la 
cual flotará libremente el densímetro de inmersión 
es calculada por la ecuación (1): 
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   (1) 
 
 
Es importante, no omitir que los valores de ma y mL, 
son el resultado de la masa convencional del 
densímetro de inmersión en el aire y el agua, 
corregida por la fuerza debida al empuje del aire. 
Esta fuerza está en función de la densidad de las 
pesas patrón usadas durante la determinación de la 
masa convencional del densímetro de inmersión en 
el aire y el agua. 
  
 
2.2. TEMPERATURA DEL LÍQUIDO 
 
Para mejorar la temperatura del líquido, fue 
necesario hacer los cambios siguientes:  
 
1) Un control de temperatura que circula el agua 
alrededor del tubo de medición a la temperatura de 
referencia, por medio de un baño termostático de 
marca TAMSON, con una estabilidad de 0,05 °C.  
 
2) Un tanque termostático nuevo con capacidad de 
6,8 L alrededor del tubo de medición de vidrio con 
capacidad de 3,3 L y con un diámetro de 10 cm para 
el líquido de referencia. 
 
3) La  resolución del sistema de medida de 
temperatura del líquido de referencia es de 0,01 °C. 
Este sistema se compone de un RTD Pt-100  de 4 
hilos con un indicador HP 34401A caracterizados 
por el método de Callendar-Van Dusen. 
 
Además, fue necesario identificar el gradiente de  
0,1 °C, debido a la no uniformidad de la 
temperatura, que podría tener entre la distancia del 
termómetro, colocado en la pared del tubo de 
medición, y el espacio donde se coloca el cuerpo 
del densímetro de inmersión. 
 

2.3. DENSIDAD Y TENSIÓN SUPERFICIAL DEL 
LÍQUIDO 
 
La densidad del agua fue mejorada, por realizar lo 
anteriormente descrito, de manera que, se consigue 
una mejor exactitud de la determinación de la 
densidad del agua alrededor del cuerpo del 
densímetro de inmersión. 
 
Por otra parte, la tensión superficial del líquido de 
referencia está en función de su temperatura.   En la 
referencia [4], están las tablas internacionales de la 
International Association for the Propierties of Steam 
(IAPS), en donde podemos encontrar los valores de 
tensión superficial del agua desde 0,01 °C hasta 
374 °C y una ecuación de interpolación, la cual 
representa los valores en las tablas. 
 
 
2.4. LIMPIEZA DE LA ESPIGA DEL DENSÍMETRO 
Y FORMACIÓN DEL MENISCO 
 
La forma y tamaño del menisco depende en gran 
parte de la limpieza de la superficie de la espiga del 
densímetro de inmersión. La formación adecuada 
del menisco es asegurada como buena práctica del 
laboratorio, al utilizar en la limpieza jabón líquido 
alcalino, como el recomendado para instrumentos 
de vidrio para laboratorio. Por último, se hace correr 
agua bidestilada por la espiga, a fin de revisar que 
el agua se desplaza uniformemente a lo largo de la 
escala de ésta. 
 
 
2.5. ALINEACIÓN 
 
Para intersectar correctamente la superficie del 
agua con la marca de la escala, es necesario alinear 
la posición vertical de la escala.  Esto es, al 
empezar, se observa ligeramente por debajo del 
plano de la superficie del líquido, a fin de que 
identifiquemos la formación de una elipse, y luego 
se eleva la visión hasta que esta se convierta en 
una recta, de modo que la marca de la escala sea 
parte de esta línea. Además, se utilizó un fondo 
oscuro por detrás del tubo de medición, el cual está 
posicionado aproximadamente una división abajo de 
la marca. Una vez que se alinea el densímetro de 
inmersión, se eleva el nivel del agua (líquido 
utilizado para la calibración), con el fin de que se 
revise que el menisco no se deforme, esto es, no 
cambie su forma y tamaño. 
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Finalmente, con un entrenamiento constante en la 
alineación de la posición vertical de la escala con la 
superficie del líquido, se mejoró la desviación 
estándar de las indicaciones de la masa del 
densímetro de inmersión cuando es inmerso en el 
agua desde 3,6 mg hasta 1,6 mg. 
 
 
3. INCERTIDUMBRE EN EL LABORATORIO 
 
La masa del densímetro de inmersión, la densidad 
del agua, la tensión superficial del agua y la división 
mínima de la escala del densímetro de inmersión 
son las contribuciones principales a la incertidumbre 
en el laboratorio, como se muestran en la figura 2. 
 
 

 
Fig. 2. Incertidumbres relativas laboratorio. 

 
 
En el análisis de las contribuciones a la 
incertidumbre fue importante revisar tal como se 
evalúa en los institutos nacionales de metrología. 
Este análisis está presentado en la referencia [5]. 
 
 
3.1. INCERTIDUMBRE EN LOS INSTITUTOS 
NACIONALES DE METROLOGÍA (INM) 
 
 
En los reportes finales de los ensayos de aptitud de 
EUROMET.M.D-K4 [6] y SIM.M.D-K4 [7] están los 
resultados de estos ensayos, en donde se puede 
analizar la incertidumbre estándar, tal como se 
evalúa en los institutos nacionales de metrología, 
como se muestran en la figuras 3 y 4. 
 
Las mejores incertidumbres estándares, pertenecen 
a los institutos nacionales de metrología que 
cuentan con una cámara CCD, para la alineación de 

la superficie del líquido con la marca de la escala. 
Sin embargo, algunos institutos nacionales de 
metrología que usaron una lupa manual, obtuvieron 
resultados satisfactorios tal como los otros. 
 
 

 
Fig. 3. Incertidumbres en EUROMET.M.D-K4. 

 
 

 
Fig. 4. Incertidumbres en SIM.M.D-K4. 

 
 
La densidad del líquido es la contribución principal a 
la incertidumbre en los institutos nacionales de 
metrología, que cuenta con una cámara CCD, de 
acuerdo a la referencia [3]. Esta contribución a la 
incertidumbre es mostrada en la figura 5. Y en el 
caso de que, no se mida la de tensión superficial 
con un tensiómetro, ésta se convierte en otra 
contribución principal a la incertidumbre. 
 
En resumen, de los resultados de estos ensayos de 
aptitud entre los institutos nacionales de metrología 
(INM) del INRIM, PTB, NIST y CENAM, observamos 
una incertidumbre estándar promedio de 0,012 
kg·m-3, como se muestra en la figura 6. 
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Fig. 5. Incertidumbres relativas INM. 

 
 

 
Fig. 6. Incertidumbre promedio INM. 

 
 
Finalmente, consideramos una incertidumbre 
estándar de 0,022 kg·m-3 en el laboratorio para la 
calibración de densímetros de inmersión con las 
validaciones realizadas en el plan de mejora. El 
presupuesto de esta incertidumbre estándar está 
presentado en la referencia [5]. 
 
 
4. INCERTIDUMBRE MEJORADA 
 
En 2011, con la participación en el ensayo de 
aptitud CENAM-EMA-DEN-01-2011, como se 
muestra en la figura 7, se comprobó que las mejoras 
habían logrado disminuir la incertidumbre del 
laboratorio, la cual fue al menos dos veces mayor 
que en los institutos nacionales de metrología, como 
se muestra en la figura 6. 
 
 

 
Fig. 7. Final del plan de mejora de la incertidumbre. 
 
 
En los resultados del ensayo de aptitud, 
observamos un error normalizado máximo de 0,38, 
para la marca de la escala calibrada de 801 kg·m-3 
con una incertidumbre estándar de 0,022 kg·m-3, 
como se muestra en la figura 8. 
 
El proceso de la limpieza de la espiga del 
densímetro de inmersión, y la formación del 
menisco deben estar bajo una supervisión 
constante, de manera que pueda asegurarse la 
incertidumbre deseada.  
 
Todas las mejoras tomaron un papel importante,  
para obtener una incertidumbre menor. 
 
 

 
Fig. 8. Error normalizado de ensayo. 
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5. CONCLUSIONES 
 
Las incertidumbres declaradas entre los laboratorios 
acreditados deben converger a una incertidumbre 
menor, puesto que todos cuentan con los mismos 
equipos o similares y el método de Cuckow. 
 
Por otra parte, se logró un entrenamiento del 
personal, que se refleja en la desviación estándar 
de la alineación de la posición vertical de la escala 
con la superficie del líquido. 
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IMPORTANCIA DE LAS PROPIEDADES MAGNÉTICAS DE LAS PESAS 
EN SU CALIBRACIÓN: CASO PRÁCTICO 

 
Gregorio Alvarez Clara, Luis Omar Becerra Santiago, Luis Manuel Peña Pérez 

Centro Nacional de Metrología 
Carretera a Los Cués km 4.5, El Marqués, Querétaro, México, C.P. 76246 

+52 01 (442) 211 05 00 ext. 3524 galvarez@cenam.mx 
 

Resumen: Una pesa de 200 g clase E1, de acuerdo a su historial de calibración presentaba variaciones en la 
corrección de masa, al determinar sus propiedades magnéticas de acuerdo con la OIML R-111 [1] sus 
valores se encontraron fuera de los valores máximos permitidos. Se realizó una nueva calibración para 
observar los efectos de las propiedades magnéticas de la pesa de 200 g, así mismo se realizaron las pruebas 
estadísticas para el aseguramiento de la calidad de las mediciones. 
 
 
1. INTRODUCCIÓN 
 
El objeto del presente estudio es resaltar la 
importancia que tienen las propiedades magnéticas 
de las pesas de alta exactitud E1 de acuerdo con la 
OIML R-111. Esta recomendación internacional de 
igual forma incluye los límites de susceptibilidad 
magnética y magnetismo en términos de la 
polarización magnética. 
 
Una vez determinadas las propiedades magnéticas 
de un juego de pesas clase E1. Se observaron los 
efectos que estas propiedades magnéticas tienen 
durante el proceso de medición (pesadas), en la 
etapa del cálculo de masa y en la etapa del 
aseguramiento de la calidad (control estadístico) de 
las mediciones. 
 
Los efectos de las pesas que no cumplen con los 
límites permitidos de las propiedades magnéticas 
son diversos. Generalmente se observa que las 
indicaciones del instrumento para pesar son 
inestables y varían respecto al tiempo, en el que la 
pesa se coloca sobre el receptor de carga del 
instrumento para pesar, de forma que se apreciaría 
una deriva a corto plazo de la indicación. Sin 
embargo es posible que el instrumento para pesar 
se comporte estable. Una forma práctica de 
comprobar que las propiedades magnéticas afectan 
esta situación, es colocar un separador (de material 
no magnético) entre el receptor de carga del 
instrumento para pesar y la pesa y realizar la 
medición de masa de ambos objetos. 
Posteriormente invertirlas de posición (pesa abajo y 
separador arriba) y de igual forma realizar la 
medición de masa de ambos objetos. Si el valor de 
masa de estas dos mediciones son 
estadísticamente diferentes, se puede afirmar que el 

efecto de las propiedades magnéticas esta 
presente. 
 
Lo anterior lleva a preguntarse ¿qué ocurre cuando 
una pesa no cumple los límites permitidos y la 
estabilidad de las mediciones (repetibilidad) no se 
ve afectada? La respuesta a esta pregunta es el 
motivo para realizar el presente estudio. 
 
La presente investigación muestra la importancia de 
la determinación de la susceptibilidad magnética y el 
magnetismo en la determinación de la masa de 
pesas clase E1 de acuerdo con la OIML R-111 [1]. 
 
 
2. DISEÑO EXPERIMENTAL Y METODOLOGÍA 
 
Se empleó una pesa de 200 g para observar el 
impacto de la susceptibilidad y el magnetismo, 
durante el proceso de calibración de una década de 
pesas de 1 kg a 100 g clase E1. 
 
2.1. Diseño experimental de la determinación 
de las propiedades magnéticas 
De acuerdo con la OIML R-111 [1], es posible 
determinar las propiedades magnéticas de las 
pesas, mediante los métodos del Gaussómetro para 
la magnetización, el método de atracción (martillo) 
para la susceptibilidad magnética y el método del 
susceptómetro, que permite determinar la 
susceptibilidad magnética y el magnetismo de forma 
simultánea. Sin embargo con los métodos del 
Gaussómetro y de atracción solo se obtienen 
resultados cualitativos de las propiedades 
magnéticas, con el método del susceptómetro se 
obtiene resultados cuantitativos. Por lo tanto para el 
presente estudio, para estas pesas y por única 
ocasión solo se implementó el método del 
susceptómetro. 
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El cálculo de las propiedades magnéticas de las 
pesas se realizó de acuerdo con Chung [2] y Davis 
[3], el esquema se muestra en la figura 1. 
 

 

Fig. 1. Susceptómetro utilizado para la 
determinación de las propiedades magnéticas de las 

pesas. 
 
En el presente estudio, se empleó un patrón de 
susceptibilidad de titanio y un patrón de verificación 
de susceptibilidad de Alacrita, con las propiedades 
metrológicas descritas en la tabla 1. 
 

Patrón χ u(χ) k=1 
Titanio 0.000 189 0.000 009 
Alacrita 0.001 28 0.000 06 
Tabla 1. Propiedades de los patrones de 
susceptibilidad. 
 
Adicionalmente, se utilizó un imán con momento 
dipolar magnético de 0.118 0 A m2, y una 
incertidumbre igual a 0.002 4 A m2 con k = 1. Los 
valores de susceptibilidad y magnetismo tienen 
trazabilidad al Oficina Internacional de Pesas y 
Medidas (BIPM). 
 
2.2. Diseño experimental de la determinación 
del valor de masa 
Para la calibración de la masa se empleó el método 
de subdivisión descrito por Roman [4], donde la 
pesa de 200 g se calibra en conjunto con otras 
pesas. 
 
El esquema de comparación empleado para el 
método de subdivisión se muestra en la tabla 2. Se 
realizaron 3 ciclos consecutivos de pesada ABBA 
para cada diferencia, de acuerdo con la OIML R-111 
[1]. 

El patrón de masa empleado es el kilogramo del 
propio juego, calibrado previamente por un 
kilogramo patrón con trazabilidad al Patrón Nacional 
de Masa No. 21. 
 

Valores nominales 

1  
kg 

500 
g 

200 
g 

200 
g * 

100 
g 

100 g 
(P.V.) Diferencias 

- + + + + = Dif 1 

- + + + + = Dif 2 

- + + + = Dif 3 

- + + + = Dif 4 

- + - + = Dif 5 

- + + - = Dif 6 

- + = Dif 7 

- + + =  Dif 8 

- + + = Dif 9 

- + = Dif 10 

Tabla 2. Esquema de comparación del método de 
subdivisión. 
 
En la tabla 2 las pesas marcadas con el signo “-“, 
son pesas que se asumen como pesas patrón de 
acuerdo al método de subdivisión para la 
correspondiente diferencia, mientras que las 
marcadas con el signo “+” se consideran las pesas 
muestra. 
 
Para el aseguramiento de la calidad de las 
mediciones, se empleó un patrón de verificación (P. 
V.) que tiene volumen y masa conocidos a partir del 
historial de mediciones previas. Con lo que es 
posible realizar el control estadístico mediante una 
prueba t, de acuerdo con Becerra [6] y como lo 
marca la OIML R-111 en el anexo D [1]. De forma 
similar, se utilizó una balanza comparadora de masa 
con resolución igual a 0.01 mg, tipo I de acuerdo 
con la OIML R 76-1 [6], de la que se conoce sus 
desviaciones estándar históricas. Por lo que es 
posible evaluar la repetibilidad de la balanza 
mediante una prueba estadística F. 
 
2.3. Condiciones ambientales 
Las condiciones ambientales (temperatura (t), 
humedad relativa (h. r.) y presión (p)) durante el 
proceso de calibración y sus respectivas variaciones 
se muestran en la siguiente tabla: 

Simposio de Metrología 2014 
____________________________________________________

 
 

____________________________________________________
6 - 10 de Octubre, 2014 

_________________________________________

ISBN 978-607-96162-9-8 210 Simposio Metrología, Memorias 
CENAM



 
 t (°C) h.r. (%) p (Pa) 
Valor Medio 20.36 49.49 80 986
Variación ±0.27 ±4.52 ±347 

Tabla 3. Condiciones ambientales de medición. 
 
2.4. Metodología 
La metodología empleada en la presente 
investigación, es descrita a continuación: 
 
1.- Seleccionar una pesa de 200 g que se 
encuentren fuera del valor de susceptibilidad y 
magnetismo respectivamente recomendado por la 
OIML R-111[1]. 
2.- Determinar los valores de susceptibilidad y 
magnetismo del juego de pesas, mediante el 
método del susceptómetro [3]. 
3.- Observar la repetibilidad de las pesadas, cuando 
la pesa de 200 g es utilizada según el esquema de 
comparación de la tabla 2. 
4.- Determinar el valor de masa de las pesas 
mediante el método de subdivisión. 
5.- Comparar el resultado con el historial de 
calibración. 
6.- Realizar las pruebas estadísticas F y t. 
 
 
3. RESULTADOS 
 
A continuación se muestran los resultados de la 
determinación de las propiedades magnéticas de las 
pesas, la variabilidad de los ciclos ABBA de las 
diferencias del esquema de la tabla 2, los valores de 
masa obtenidos en la calibración, la comparación 
del historial de calibración de la pesa de 200 g y los 
resultados de las pruebas estadísticas. 
 
3.1. Resultados de las propiedades magnéticas 
de las pesas 
En la tabla 4 se muestran los resultados de 
susceptibilidad y magnetismo en términos de la 
polarización (μ0M), de las pesas bajo estudio. Así 
mismo se muestra la susceptibilidad máxima 
permitida (χmax) y la polarización máxima permitida 
(μ0Mmax) de acuerdo con la OIML R-111 [1]. 
 
De la tabla 4 se observa que la pesa de 200 g no 
cumple ninguno de los límites máximos permitidos 
de susceptibilidad y polarización magnética. 
 
 
 
 

Valor 
nominal 

χ χmax μ0M 
μT 

μ0Mmax 

μT 
100 g 0.003 11 0.02 0.198 2.5 

200 g * 0.003 00 0.02 0.058 2.5 

200 g 0.820 92 0.02 -793.841 2.5 
500 g 0.004 20 0.02 0.001 2.5 

1 kg 0.003 08 0.02 0.271 2.5 

Tabla 4. Resultados de susceptibilidad y 
magnetismo del juego de pesas. 
 
El error normalizado (En) del patrón de verificación 
de susceptibilidad (Alacrita) se muestra a 
continuación: 
 

χMED U[χMED] χCERT U[χCERT] En 

0.00123 0.00013 0.00128 0.00012 0.28
Tabla 5. Error normalizado del patrón de Alacrita. 
 
Debido a que el valor del error normalizado del 
patrón de verificación es menor a 1 se considera 
que los valores de las mediciones de las 
propiedades magnéticas de la pesa de 200 g son 
válidos. 
 
3.2. Repetibilidad de las mediciones 
En la tabla 6 se marcan de color naranja las 
mediciones donde la pesas de 200 g está incluida 
en las pesadas, de acuerdo con el esquema de 
comparación de la tabla 2. Para la pesa de 200 g, 
se empleó un instrumento para pesar de resolución 
igual a 0.01 mg. 
 
Se observa que las mediciones de la tabla 6, repiten 
con una desviación estándar menor o igual a 
aproximadamente igual a cero y hasta 
aproximadamente máximo dos veces la resolución 
del instrumento para pesar. 
 
3.3. Resultados de los valores en masa 
En la tabla 7, se presentan las correcciones en 
masa y su incertidumbre de la década de pesas, 
obtenidas por el método de subdivisión. 
 
En la tabla 7 se observa que la pesa de 100 g, no 
cumple con la incertidumbre de 1/3 del error máximo 
permisible que marca la OIML R-111 [1]. 
 
 
 
 
 

Simposio de Metrología 2014 
____________________________________________________

 
 

____________________________________________________
6 - 10 de Octubre, 2014 

_________________________________________

ISBN 978-607-96162-9-8 211 Simposio Metrología, Memorias 
CENAM



A B B A     A B B A     

Dif. 
1 

0.00 -0.54 -0.51 0.00 -0.525 Desv.
Std. Dif.

6 

0.36 -1.17 -1.15 0.37 -1.525 Desv.
Std. 0.03 -0.50 -0.48 0.02 -0.515 0.39 -1.14 -1.14 0.39 -1.530 

0.04 -0.53 -0.46 0.05 -0.540 0.013 0.40 -1.14 -1.12 0.40 -1.530 0.003
  Promedio -0.52667   Promedio -1.5283 

Dif. 
2 

0.06 -0.15 -0.16 0.05 -0.210 Desv.
Std. Dif.

7 

0.03 -1.07 -1.05 0.05 -1.100 Desv.
Std. 0.06 -0.14 -0.10 0.08 -0.190 0.05 -1.05 -1.05 0.06 -1.105 

0.10 -0.10 -0.07 0.10 -0.185 0.013 0.07 -1.04 -1.05 0.05 -1.105 0.003
  Promedio -0.19500   Promedio -1.10333 

Dif.  
3 

0.03 -0.04 -0.03 0.00 -0.050 Desv.
Std. Dif.

8 

0.07 -0.75 -0.75 0.07 -0.818 Desv.
Std. 0.01 -0.06 -0.03 0.00 -0.050 0.08 -0.75 -0.72 0.09 -0.820 

0.02 -0.06 -0.08 -0.02 -0.070 0.012 0.09 -0.74 -0.72 0.07 -0.810 0.005
  Promedio -0.05667   Promedio -0.81600 

Dif. 
4 

0.00 0.24 0.26 0.01 0.245 Desv.
Std. Dif.

9 

-0.02 0.30 0.31 0.01 0.310 Desv.
Std. 0.01 0.24 0.27 0.02 0.240 0.03 0.32 0.36 0.06 0.295 

0.03 0.29 0.32 0.02 0.280 0.022 0.06 0.33 0.35 0.05 0.285 0.013
  Promedio 0.25500   Promedio 0.29667 

Dif. 
5 

0.00 -0.92 -0.91 0.02 -0.925 Desv.
Std. Dif.

10 

0.00 0.30 0.32 0.00 0.310 Desv.
Std. 0.01 -0.92 -0.89 0.03 -0.925 0.02 0.33 0.33 0.04 0.300 

0.05 -0.88 -0.88 0.05 -0.930 0.003 0.04 0.32 0.31 0.04 0.277 0.017
  Promedio -0.92667   Promedio 0.29550 

Tabla 6. Variabilidad de la pesa de 200 g durante el proceso de calibración en mg. 
 
 

 
Valor 

nominal 
(g) 

Corrección 
en masa 

(mg) 

Incertidumbre 
en masa (k=2) 

(mg) 

1/3 
EMP 
(mg) 

500 -0.401 0.049 0.083

200 0.624 0.026 0.033

200 * -0.308 0.025 0.033

100 -0.105 0.020 0.017
100 P. V. 0.044 4 0.020 0.017
Tabla 7. Resultados de la calibración en masa del 
juego de pesas. 
 
Dado que el patrón de verificación tiene un historial 
de calibraciones con incertidumbre dentro del 1/3 
del error máximo, y como lo muestra la tabla 7 en 
estas mediciones no cumple con este criterio de la 
OIML R-111, entonces es posible afirmar que hay 
un factor que está influyendo en los resultados de 
medición. 
 
3.3.1. Análisis del historial de medición de la 
pesa bajo estudio 
En la tabla 8 se muestran todos los errores 
normalizados (En) de todas las mediciones. 

 

 
En 2009 2011 2013 2014 

2009 0.00 1.53 0.28 6.38 

2011 1.53 0.00 2.34 9.26 

2013 0.28 2.34 0.00 7.06 

2014 6.38 9.26 7.06 0.00 

Tabla 8. Errores normalizados del historial de 
calibración. 
 
Las mediciones del 2009 al 2013 se realizaron con 
el mismo instrumento para pesar y la del 2014 con 
el nuevo instrumento, ambos con resolución igual a 
0.01 mg. De la tabla 8 se observa que las únicas 
correcciones consistentes entre sí (con En ≤ 1), son 
las mediciones de masa de los años 2009 y 2013. 
Posiblemente en estos años, el efecto de las 
propiedades magnéticas es parecido por lo cual las 
correcciones en masa son consistentes. 
 
Cabe aclarar que esta pesa no es empleada en 
algún proceso de calibración, su finalidad es realizar 
investigación, por lo que se descarta algún efecto 
debido a su manipulación. Por lo tanto, la 
consistencia de las correcciones en masa, pude 
deberse a que la pesa durante el proceso de 
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calibración pudo ser colocada en el mismo lugar del 
receptor de carga del instrumento para pesar. 
En la figura 2 se muestra el historial de las 
correcciones y su incertidumbre (k = 2) contra el 
tiempo. 
 

 

Fig. 2. Historial de calibración. 
 
Como se observa en la figura 2 el resultado de la 
calibración 2014 está fuera del valor de 
incertidumbre 1/3 del Error Máximo Permitido (EMP) 
de acuerdo con la OIML R-111 [1]. 
 
Cabe señalar que para la última medición se utilizó 
un instrumento distinto, pero de características 
metrológicas similares al utilizado en las 
calibraciones de los años anteriores. 

 
Para este caso, se considera que las propiedades 
magnéticas de la pesa tuvieron un efecto diferente 
en el instrumento para pesar utilizado en el presente 
estudio, comparado con el efecto en el instrumento 
utilizado en las calibraciones anteriores. Esto se 
puede atribuir a que los campos magnéticos de los 
instrumentos para pesar son distintos, por lo tanto la 
respuesta en ambos instrumentos será distinta a 
pesar de tener características metrológicas 
similares. 
 
Por lo tanto, quien realice una medición de masa, 
bajo condiciones similares a este estudio, puede no 
apreciar los efectos magnéticos de las pesas fuera 
de los valores permitidos. 
 
3.4. Resultados de las pruebas estadísticas 
3.4.1. Prueba estadística t 
Los resultados de la prueba estadística t, del patrón 
de verificación se muestra en la tabla 9, el valor del 
patrón de verificación es rechazado, ya que el valor 
del estadístico t para el patrón de verificación, es 
mayor al valor crítico de la distribución t, para los 
parámetros mostrados en la tabla. 
 
Con base en los datos de la tabla 9, la prueba 
estadística t, refleja el efecto de las propiedades 
magnéticas de las pesas en el proceso de medición. 
 

 

Valor 
nominal 

Corrección 
de medición 

Promedio de 
la corrección 

histórica 

Desviación estándar 
para la prueba t de 15 
mediciones previas 

Estadístico t: 
(De acuerdo con 

OIML R-111) 

Valor Crítico 
de la 

Distribución t 
(α = 0.05) 

100 g 0.044 4 mg 0.029 9 mg 0.006 7 mg 2.178 2.145 

Tabla 9. Resultados de las pruebas estadísticas t. 
 
 
3.4.2. Prueba estadística F 
En la tabla 10, se muestran los resultados de la 
prueba estadística F. 
 

Desviación 
estándar 
para la 

prueba F 

Estadístico F 
(de acuerdo con 

OIML R-111 y 
G. L. = 25) 

Valor Crítico de la 
distribución F 

histórica (α = 0.05, 
G. L.historicos = 375) 

0.022 8 mg 11.945 1.536 

Tabla 10. Resultados de las pruebas estadísticas F. 
 
En base al esquema del método de subdivisión, los 
grados de libertad (G. L) de la nueva medición se 

deben a que se realizan 10 diferencias con 3 ciclos 
ABBA y se emplean 5 pesas de valor de masa 
desconocida y un patrón de masa conocida. Los 
grados de libertad históricos provienen de 15 
mediciones previas, con un esquema de medición 
igual a la nueva comparación. 
 
El valor estadístico F, es mayor al valor crítico de la 
distribución F histórica, para los parámetros 
mostrados en la tabla 10. Por lo que los valores de 
medición se consideran rechazados. 
 
Con esta prueba estadística es posible observar el 
efecto de las propiedades magnéticas en el proceso 
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de medición. Esto se debe a que esta prueba está 
directamente relacionada con las desviaciones 
estándar históricas del instrumento para pesar, de 
forma que si se coloca la pesa en una posición 
distinta en el receptor de carga del instrumento, esta 
tendrá un efecto magnético distinto cada vez sobre 
las indicaciones del instrumento en consecuencia 
pueden resultar desviaciones estándar atípicas. 
 
 
4. DISCUSIÓN 
 
Los efectos de las propiedades magnéticas no 
necesariamente se pueden observar en la 
repetibilidad de las mediciones, de acuerdo con las 
tablas 6 y 7. 
 
Como se sabe, la pesa de 200 g esta fuera de los 
valores permitidos de susceptibilidad y magnetismo, 
y con base en los resultados de la tabla 8, es 
posible deducir que los efectos de las propiedades 
magnéticas no siempre se ven reflejados en la 
medición de la masa de la propia pesa, si no que el 
efecto se puede observar en la medición de masas 
de otras pesas involucradas en el mismo proceso de 
calibración (método de subdivisión). 
 
En la figura 2, se observa el historiar de medición de 
la pesa de 200 g, pero se desconoce cuál es el valor 
verdadero de la corrección en masa. El valor 
verdadero de la corrección en masa puede o no 
estar incluido en cualquiera de las mediciones de 
masa. Adicionalmente los efectos de las 
propiedades magnéticas pueden ser distintos entre 
un instrumento para pesar y otro aunque tengan 
características metrológicas similares. 
 
La prueba estadística t, es sensible a los efectos de 
las propiedades magnéticas de las pesas en el 
proceso de medición, ya que las diferencias en 
masa obtenidas durante el proceso de calibración, 
afectan directamente el valor de masa del Patrón de 
Verificación. Esta prueba no necesariamente indica 
la causa que afecta al proceso de medición 
(propiedades magnéticas, contaminación de la 
pesas, fallas mecánicas, entre otras). 
 
La prueba estadística F, para este estudio refleja los 
efectos de las propiedades magnéticas de las 
pesas. De forma precisa, esta prueba estadística es 
una herramienta para determinar si el instrumento 
para pesar tiene una desviación estándar acorde a 
su historial. En el caso de tener una desviación 
atípica, la prueba estadística F, no necesariamente 
indica directamente la situación que afecta al 

instrumento (propiedades magnéticas, fallas 
mecánicas, electrónicas, entre otras). 
 
Estas herramientas estadísticas solo indicarán que 
el proceso está siendo afectado, por lo que se 
tendría que realizar el análisis de causas de esta 
situación. 
 
 
5. CONCLUSIONES 
 
Si las propiedades magnéticas de las pesas están 
fuera de los valores máximos permitidos y la 
repetibilidad de las mediciones en masa es 
aceptable, no es fácil observar que las propiedades 
magnéticas afectan el proceso de medición de 
masa. En consecuencia pueden llevar a resultados 
dudosos en las calibraciones. 
 
Para este estudio, en el proceso de calibración no 
hay una prueba concreta que describa el efecto de 
las propiedades magnéticas. La única forma de 
conocer si puede existir un efecto de las 
propiedades magnéticas en las pesas es midiendo, 
estos parámetros. 
 
Por lo observado en el presente estudio, es 
importante determinar los parámetros de 
susceptibilidad magnética y magnetismo de acuerdo 
a lo indicado en la OIML R-111 [1], con la finalidad 
de obtener resultados en masa confiables o 
comprobar que se mantienen bajo los límites 
máximos permitidos, empleando por ejemplo los 
métodos del Gaussómetro y el método de atracción. 
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MEDICIÓN DE VOLUMEN DE PESAS: ANÁLISIS DEL IMPACTO EN LA 
INCERTIDUMBRE DE LAS VARIABLES MÁS REPRESENTATIVAS 
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Resumen: Se presenta el análisis de las variables más representativas en la medición de volumen de sólidos 
mediante pesada hidrostática para que se pueda tomar como referencia y observar el impacto que puede 
generar con su variación en el valor del volumen así como en su incertidumbre. Se analizaron diferentes 
escenarios cambiando las variables de forma individual y en grupo evaluando donde presentan un impacto 
considerable en la medición con los equipos de medida. Se obtienen las conclusiones para establecer 
criterios de análisis, para que, los laboratorios se sensibilicen y con ello reconozcan los límites en los cuales 
una variación de alguna fuente puede impactar en el resultado de medida. 
 
 
 
1. INTRODUCCIÓN 
 
Los criterios de medición establecidos en los 
procedimientos de cualquier magnitud, deben 
involucrar todos los aspectos necesarios para llevar 
a cabo una medición con resultados aceptables 
respecto a la incertidumbre declarada en las 
mejores capacidades de los laboratorios o los 
requerimientos establecidos en el sistema de 
calidad del usuario. Los criterios establecidos  son 
(entre otros): Descripción detallada paso a paso de 
la metodología a desarrollar incluyendo, limpieza, 
ambientación, estabilización de los instrumentos y 
patrones de medida, así como el equipo, material y 
accesorios a utilizar.  
 
En el caso de los equipos a utilizar generalmente se 
dedica especial atención a características de los 
mismos instrumentos, como: clase de exactitud 
(para el caso de pesas), alcance, resolución, 
condiciones de repetibilidad, entre otras. 
 
Al final de la medición, el resultado y su 
incertidumbre serán dependientes que se haya 
seguido al pie de la letra el procedimiento 
establecido y haber cuidado todas las posibles 
fuentes de variación (buenas prácticas de 
laboratorio), sin olvidar que la componente por el 
error de tipo aleatorio no puede evitarse. 
 
El análisis mencionado puede aplicar a cualquier 
magnitud, sin embargo, en el presente se realiza 
considerando la medición de volumen de pesas 
debido a la importancia que tiene dicha medición 
como se demostró en [1].  
 

La ecuación para determinar la masa convencional 
y la masa respectivamente en términos del volumen 
de las pesas son: 
 

   mVVmm tracrct  2.1        (1) 

   mVVmm trart        (2) 

 
Donde, 
 

rV  Volumen de la pesa de referencia; y 

tV  Volumen de la pesa bajo calibración. 

 
Para ambas ecuaciones (ec. 1 y 2) se tienen tres 
términos principales para la estimación de la 

incertidumbre: el primer término ctm  y rm
respectivamente, relacionado a la masa de 
referencia usada, la cual está en función de la clase 
de exactitud, el tercer término m , debido al 
proceso de pesada utilizado, y finalmente el 
segundo término,   tra VV  21.  y   tVrVa   

respectivamente, correspondiente al empuje del 
aire. Es en este término debido al empuje del aire 
en donde interviene la incertidumbre que se obtiene 
en la determinación de volumen de las pesas, tanto 
la de la pesa de referencia como la de la pesa bajo 
calibración, por lo que la incertidumbre del empuje 
del aire debe tener un valor similar al de las 
componentes provenientes de los otros dos 
términos para que la incertidumbre de la masa de la 
pesa en calibración se mantenga bajo control. 
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De lo anterior, y como se puede observar en los 
casos planteados, si la incertidumbre debida a la 
densidad de las pesas es asignada en función a los 
límites permitidos acorde a la clase de exactitud, la 
incertidumbre de calibración de la masa excederá la 
incertidumbre máxima requerida si el laboratorio se 
encuentra ubicado en un lugar cuya densidad del 
aire corresponde a una diferencia mayor del 10 % 
con relación a la densidad del aire convencional  
(1.2 kg m-3). Por otro lado, si el laboratorio que 
realiza la calibración de las pesas se encuentra 
ubicado a una altura sobre el nivel del mar (snm) 
cuya densidad del aire no tenga una diferencia de 
más del 10% con relación a la densidad del aire 
convencional no será necesaria dicha medición 
(únicamente la verificación de la conformidad) 
hecho que también se puede observar en los casos 
presentados. 
 
Por otra parte cuando exista una diferencia entre la 
densidad del aire en el laboratorio y la densidad del 
aire convencional mayor al 10%, el laboratorio 
deberá realizar las acciones pertinentes para  
obtener el valor del volumen de las pesas con la 
incertidumbre requerida. 
 
En el presente proyecto se realiza un análisis 
particularizando a mediciones en determinación de 
volumen de sólidos mediante el método de pesada 
hidrostática (con agua como líquido de medición) [2] 
con una pesa de 200 g E2, usando y diferentes 
equipos de medición para observar el resultado de 
las mediciones y el aporte que tiene cada una de las 
fuentes en el presupuesto de incertidumbre y con 
ello analizar su impacto en la medida. Lo anterior 
con la intención  que se pueda evaluar la 
incertidumbre que puede aportar cada instrumento y 
el valor en el que nos encontraríamos con el límite 
para seguir usando ese instrumento o seleccionar 
uno de mejores características metrológicas (o si 
sobrepasa dichos requerimientos). 
 
 
2. DESARROLLO 
 
La Guía para la Estimación de la Incertidumbre de 
Medida (GUM) [3] establece los criterios para la 
estimación de la incertidumbre de medición a 
mencionar:  
 
“La  incertidumbre en el resultado de una medición 
consiste generalmente de varias componentes que 
pueden ser agrupadas en dos categorías de 
acuerdo a la forma en la que se estima su valor 
numérico: 

A, aquellas que se evalúan por métodos 
estadísticos. 
B, aquellas que se evalúan por otros medios”  
Para la incertidumbre de tipo A, la cual se va a 
estimar durante el proceso de medición, 
desarrollando una serie de mediciones repetidas, y 
de las que, se podrá evaluar repetibilidad, 
reproducibilidad, alguna regresión lineal, entre otras. 
 
Para la incertidumbre de tipo B, la cual se puede 
obtener mediante otra fuente de información como 
pueden ser: 
 

 Certificados de calibración; 
 Manuales de instrumentos; 
 Histórico de mediciones. 

 
De la combinación de las incertidumbres de tipo A y 
B de un proceso de medición se obtiene la 
incertidumbre combinada, la cual será del orden de 
la incertidumbre individual predominante en el 
proceso. 
 
Determinando la incertidumbre que predomina del 
proceso se puede obtener información sobre el 
mismo, si se requiere disminuir la incertidumbre de 
medición, entonces se tendrá que analizar la 
incertidumbre predominante y dependiendo de la 
fuente que genera dicha incertidumbre entonces 
trabajar sobre esa fuente. Lo anterior se realiza ya 
sea mejorando alguna actividad de la medición o 
cambiando algún equipo de medición y/o control. 
 
2.1 Caso de evaluación 
El modelo que se usó para el presente análisis es el 
de pesada hidrostática con base en el principio de 
Arquímedes, para la determinación de volumen de 
sólidos con el siguiente modelo matemático [2]: 
 

   
   1

22112121

al

papapp
x

vvmmmm
V







       (3) 

Dónde:  
mp1  Valor de la masa del patrón o patrones 

utilizados en la medición en el aire; 
mp2  Valor de la masa del patrón o patrones 

utilizados en la medición en el líquido; 
∆m1Promedio de la diferencias de masa entre el 

sólido y el patrón en la medición en el aire; 
∆m2Promedio de la diferencias de masa entre el 

sólido y el patrón en la medición en el 
líquido; 

a1 Densidad del aire en las condiciones de 
medición en el aire; 
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a2 Densidad del aire en las condiciones de 
medición en el líquido; 

l Densidad del  líquido; 
v p1  Volumen del patrón o patrones utilizado (s) 

en la medición en el aire; 
v p2  Volumen del patrón o patrones utilizado (s) 

en el líquido. 
 

Para una pesa de 200 g se puede estimar la 
incertidumbre máxima para su calibración en masa 
de la expresión [1]: 
 

m

m
u Maxl

  971872.)( ,Re  (4) 

 
Con su error máximo permitido (δm) para una pesa 
de 200 g clase E2 establecida en la OIML R-111 [4] 
se obtiene: 00131.0)( ,Re Maxlu  . 

 
En los casos analizados se evalúan los equipos más 
representativos para el modelo utilizado que son: 
 

 La balanza; 
 Barómetro; 
 Termómetro ambiental; y 
 Termómetro para líquido. 

 
Con los equipos mencionados y una pesa de valor 
nominal 200 g con mediciones previas se genera 
una variación simulada extrema (VSE) y se evalúa 
el impacto que esta variación ocasiona en el 
resultado de medida y en su incertidumbre 
asociada. 
 
 
3. EJEMPLOS APLICADOS 
 
Las condiciones iniciales de medición para los 
equipos usados y para cada solido son: 
 
Balanza: 500 g, resolución 0.0001 g. 
Barómetro: resolución 1 Pa. 
Termómetro ambiental: resolución 0.01 °C. 
Humedad relativa: resolución 0.1 %. 
Termómetro para líquido: resolución 0.001 °C. 
 
Los equipos mencionados son los que se usan para 
realizar la medición de volumen de sólidos, se 
tomaron los resultados de una medición realizada 
anteriormente y de la que se conocen los 
resultados. 
 
 

RESULTADOS   U (k=2) 
Masa g   200.0001 0.000 10
Volumen (20°C) cm3 24.9708 0.000 65
Densidad g/cm3 8.009 35 0.000 21

Fig. 1. Resultados de mediciones 200 g sin VSE. 
 

 
Fig. 2. Presupuesto de incertidumbre 200 g sin 
VSE. 
 
Se realizaron diferentes VSE a dos sólidos, una 
pesa de 200 g E2 y una pesa de 1 g E1 se presenta 
a continuación los diferentes casos. 
 
3.1. Caso 1  
3.1.1 Balanza 
Si se usa una balanza con una resolución de 0.001 
g se tienen los siguientes resultados. 
 

RESULTADOS   U (k=2) 
Masa g  200.0001 0.000 10
Volumen (20°C) cm3 24.9707 0.001 32
Densidad g/cm3 8.009 39 0.000 42

Fig. 3. Resultados de mediciones 200 g con VSE. 
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Figura 4. Presupuesto de incertidumbre 200 g con 
VSE. 
 
3.1.2 Balanza 
Si se usa una balanza una resolución de 0.01 g se 
tienen los siguientes resultados. 
 

RESULTADOS   U (k=2) 
Masa g   200.0001 0.000 10
Volumen (20°C) cm3 24.9708 0.011 60
Densidad g/cm3 8.009 35 0.003 72

Fig. 5. Resultados de mediciones 200 g con VSE. 
 

 
Fig. 6. Presupuesto de incertidumbre 200 g con 
VSE. 
 
 
3.2.1 Barómetro 
Si se usa un barómetro con una resolución de 100 
Pa se tienen los siguientes resultados. 
 
 

RESULTADOS   U (k=2) 
Masa g  200.0001 0.000 10
Volumen (20°C) cm3 24.9708 0.000 65
Densidad g/cm3 8.009 35 0.000 21

Fig. 7. Resultados de mediciones 200 g con VSE. 
 

 
Fig. 8. Presupuesto de incertidumbre 200 g con 
VSE. 
 
3.3.1 Termómetro ambiental 
Si se usa un termómetro para la temperatura 
ambiental con una resolución de 1 °C se tienen los 
siguientes resultados. 
 

RESULTADOS   U (k=2) 
Masa g  200.0001 0.000 10
Volumen (20°C) cm3 24.9709 0.000 65
Densidad g/cm3 8.009 35 0.000 21

Fig. 8. Resultados de mediciones 200 g con VSE. 
 

 
Fig. 9. Presupuesto de incertidumbre 200 g con 
VSE. 
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3.4.1 Termómetro del líquido 
Si se usa un termómetro para la temperatura líquido 
con una resolución de 0.1 °C se tienen los 
siguientes resultados. 
 

RESULTADOS   U (k=2) 
Masa g   200.0001 0.000 10
Volumen (20°C) cm3 24.9708 0.000 72
Densidad g/cm3 8.009 35 0.000 23

Fig. 10. Resultados de mediciones 200 g con VSE. 
 

 
Fig. 11. Presupuesto de incertidumbre 200 g con 
VSE. 
 
3.4.2 Termómetro del líquido 
Si se usa un termómetro para la temperatura líquido 
con una resolución de 1 °C se tienen los siguientes 
resultados. 
 

RESULTADOS   U (k=2) 
Masa g   200.0001 0.000 10
Volumen (20°C) cm3 24.9708 0.003 05
Densidad g/cm3 8.009 35 0.000 98

Fig. 12. Resultados de mediciones 200 g con VSE. 
 
 

 
Fig. 13. Presupuesto de incertidumbre 200 g con 
VSE. 
 
3.4.3 Termómetro del líquido (Sin control de 
temperatura del baño termostático) 
Si no se cuenta con control de temperatura del 
líquido (baño termostático) con un termómetro con 
una resolución de 1 °C y una se tiene una variación 
en la temperatura de 0.5 °C en el líquido se tienen 
los siguientes resultados. 
 

RESULTADOS   U (k=2) 
Masa g  200.0001 0.000 10
Volumen (20°C) cm3 24.9659 0.003 52
Densidad g/cm3 8.010 53 0.000 39

Fig. 14. Resultados de mediciones 200 g con VSE. 
 

 
Fig. 15. Presupuesto de incertidumbre 200 g con 
VSE. 
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3.4.4 Termómetro del líquido (Sin control de 
temperatura del baño termostático) 
Si no se cuenta con control de temperatura del 
líquido (baño termostático) con la resolución inicial y 
se tiene una variación en la temperatura de 1 °C en 
el líquido. 
 

RESULTADOS   U (k=2) 
Masa g   200.0001 0.000 10
Volumen (20°C) cm3 24.9647 0.004 12
Densidad g/cm3 8.010 93 0.000 68

Fig. 16. Resultados de mediciones 200 g con VSE. 
 

 
Fig. 17. Presupuesto de incertidumbre 200 g con 
VSE. 
 
3.4.4 Caso extremo 
Si no se cuenta con control de temperatura del 
líquido (baño termostático) la resolución de la 
balanza es 0.01 g, la del barómetro es 100 Pa, la 
del termómetro ambiental es 1 y la resolución del 
termómetro del líquido es de 1 °C y se tiene una 
variación en la temperatura de 1 °C en el líquido. 
 

RESULTADOS   U (k=2) 
Masa g   200.0001 0.000 10
Volumen (20°C) cm3 24.9659 0.012 10
Densidad g/cm3 8.010 93 0.003 88

Fig. 18. Resultados de mediciones 200 g con VSE. 
 

 
Fig. 19. Presupuesto de incertidumbre 200 g con 
VSE. 
 
 
4. DISCUSIÓN 
 
Se puede observar en el caso inicial, que es donde 
no hay VSE, la componente que mayor aporte tiene 
en la incertidumbre es la diferencia de las 
mediciones en la pesada en el líquido y existen 
varias posibilidades para disminuirla. La variación 
puedes ser debido a  la inestabilidad de las lecturas 
en el líquido, se propondría cambio del líquido. 
Puede ser debido a la diferencia del acercamiento 
de los patrones de masa hacia la indicación del 
sólido sumergido en el agua, se recomienda acercar 
lo más posible. Puede ser debido a perturbaciones 
por flujos de aire, campos magnéticos, estática, etc., 
se recomienda evaluar posibles causas. 
 
Para los casos en donde se comienzan los 
ejercicios de VSE se puede observar las variables 
de mayor influencia que son la resolución de la 
balanza y la resolución del termómetro para la 
temperatura del líquido y se puede observar que la 
elección de la resolución de dichos equipos 
influencia directamente en la incertidumbre de 
medida. 
 
En el método utilizado particularmente existe otra 
variable de influencia que se simula en el punto 
3.4.4 y es el caso en el que no se cuenta con control 
de temperatura en el baño termostático para el 
líquido donde se va a sumergir el líquido para su 
medida, y, se tiene dos variaciones, la primera de 
0.5 °C y la segunda de 1 °C (19.25 °C y 19 °C). En 
ambas se observa el gran impacto que tiene en la 
incertidumbre ya que pasa a ser la fuente 
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predominante además de la diferencia del valor 
centrado de medida del volumen. 
Se hace la conveniente aclaración sobre el 
desarrollo del presente en el que se hizo la 
evaluación de las fuentes de incertidumbre a la 
medición de volumen de una pesa de 200 g de 
clase E2 con los instrumentos asociados a dicha 
medición y no debe generalizarse, dicho análisis 
debe realizarse de forma individual para (en el caso 
de volumen de sólidos) cada pesa de diferente valor 
nominal y clase de exactitud con base en sus 
requerimientos, de igual forma, para otra magnitud 
con sus individualidades. 
 
De igual forma una componente en el presupuesto 
de incertidumbre puede ser el líquido utilizado, la 
diferencia que los autores han experimentado (en su 
experiencia) es debido a la estabilidad de las 
mediciones y por lo tanto la desviación estándar, sin 
embargo, ese puede ser un estudio diferente, en el 
presente como se mencionó anteriormente se usó 
agua como líquido de medición. 
 
En los casos presentados se consideró el cambio en 
la resolución de los instrumentos indicados, al 
considerar este cambio y aplicar la VSE, el 
presupuesto de incertidumbre considera todas las 
fuentes de variación a mencionar: calibración, 
deriva, repetibilidad y reproducibilidad. Dicha 
incertidumbre se considera en los respectivos 
cálculos de la densidad del aire y del agua. 
 
 
5. CONCLUSIONES 
 
Generalmente cuando se realiza el análisis para la 
adquisición de nuevo equipo de medida o de 
sistemas de medida los criterios que se consideran 
son entre otros: la marca, la resolución, clase de 
exactitud. Con el desarrollo del presente se puede 
observar el impacto que puede tener el uso de un 
equipo con características metrológicas menores o 
mayores a las requeridas. 
 
La selección de un equipo o sistema de medida 
debe basarse en la incertidumbre requerida para la 
medida y con ello seleccionar el más apropiado para 
dicho propósito. 
 
Por un lado la selección de un equipo de menores 
características metrológicas implicará un incremento 
en la incertidumbre de medida, en algunas 
ocasiones la incertidumbre predominante del 
presupuesto de incertidumbre será la aportada por 
el instrumento seleccionado como se observó en los 

casos de VSE 3.1 y 3.4 y esto implicará un gasto 
extra para adquirir uno de mejores características. 
 
Por otro lado la selección de un equipo de mejores 
características, en donde, no se vea afectada la 
sensibilidad del instrumento con las variaciones en 
el proceso casos de VSE 3.2 y 3.3 se tendrá una 
fuente de incertidumbre inferior a las demás fuentes, 
reflejándose su aporte de incertidumbre hasta que 
se disminuyan las otras fuentes predominantes. 
 
De igual forma existen otras variables que no van 
relacionadas con la selección de equipo de medida, 
sino, con tener cuidado con las buenas prácticas de 
laboratorio, como se observó en el caso 3.4.4, el 
control de la temperatura es importante y si no se 
lleva a cabo se tendrán gradientes de temperatura 
que estarán condicionados a las variaciones 
ambientales. 
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Resumen: La definición de las unidades del Sistema Internacional han ido cambiando conforme avanza la 
tecnología, a excepto del kilogramo, esto ha permitido hacer mediciones cada vez con más alta exactitud,  
esto impacta también a las magnitudes derivadas como la densidad, donde su unidad es el kg m-3. La 
densidad es ampliamente utilizada en el sector industrial de producción de: refresco, vino, tequila, jugos así 
como de alto impacto en la parte petroquímica. Para ello se utilizan medidores de densidad bajo diferentes 
métodos o bases de medición y con diferente exactitud, pero ¿cómo comienza la trazabilidad en estas 
mediciones? En este trabajo se presenta una breve reseña histórica de las mediciones de densidad así como 
el establecimiento de la trazabilidad en México de esta magnitud. 
 
 
1. INTRODUCCIÓN 
 
Las mediciones han tomado un papel determinante 
en la industria, una mala medición puede 
representar desde un alto costo de producción hasta 
la mala calidad del producto. Así, la medición de 
densidad ha tomado un rol importante dentro de la 
industria refresquera, vitivinícola, química, 
petroquímica, tequilera, etc., donde cada vez es 
necesario una alta exactitud en ellas. Los 
instrumentos para determinar la densidad han ido 
evolucionando, buscando ofrecer una buena 
resolución, estabilidad y exactitud, pero para 
caracterizarlos es necesario un material de 
referencia en densidad. 
 
El agua ha sido utilizada como patrón natural de 
densidad y, ha sido objeto de muchos estudios 
científicos, desde la época antigua con el 
descubrimiento del Principio de Arquímedes, 
pasando por la 1ª definición del kilogramo referida a 
la máxima densidad del agua a 4 °C y los realizados 
por varios científicos entre los que destacan Thiesen 
y Chappuis [1] a principios del siglo XIX, la fórmula 
propuesta por Wagenbreth y Blanke [2], la fórmula 
de Kell [3] en 1977 y más recientemente los 
estudios realizados por Patterson y Morris [4] 
quienes propusieron una fórmula para la densidad 
del agua sin gases en el intervalo de temperatura de 
1 °C a 40 °C en base a la escala internacional de 
temperatura de la ITS-90. Otro trabajo importante es 
el realizado por Watanabe [5] relacionado con la 
dilatación térmica del agua pura, y el de Takenaka y 
Masui [6] por mencionar algunos, hasta nuevas 
fechas con la fórmula de Tanaka et al [7] para la 

determinación de densidad del agua, la cual es 
ampliamente utilizada en metrología de densidad. 
 
Sin embargo el principal inconveniente del agua 
como patrón de referencia, para niveles de 
metrología primaria, es su reproducibilidad y su fácil 
contaminación.  
 
Cuando es necesario conocer el valor de la 
densidad del agua en valores de temperatura o 
presión fuera del alcance de la fórmula de Tanaka, 
se utiliza la ecuación conocida como IAPWS-95 
[21]. 
 
Hasta el momento la densidad del agua pura es 
referencia para muchas de las calibraciones de 
volumen y densidad, y la incertidumbre estándar 
relativa que se utiliza para la fórmula es del orden 
de 1x10-6, debido a que la densidad del agua se 
contamina muy fácilmente, este valor resulta 
conservador, pero apropiado para muchas 
aplicaciones. 
 
Sin embargo el uso de patrones sólidos de densidad 
permite resolver el problema de la reproducibilidad 
del agua, así como obtener menor valor de 
incertidumbre [8]. 
 
Uno de los métodos de alta exactitud y mayormente 
utilizados para las mediciones de densidad de 
sólidos y líquidos es, por medio de la medición del 
empuje un fluido sobre un objeto, método conocido 
como pesada hidrostática, el cual está basado en el 
principio de Arquímedes. En un sistema de medición 
de pesada hidrostática existen muchas fuentes que 
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contribuyen a la incertidumbre final, además de la 
densidad del líquido de referencia.  
 
 
2. PATRONES PRIMARIOS DE DENSIDAD 
 
La unidad de densidad (kg m-3) es derivada de dos 
unidades de base: del kilogramo para la magnitud 
de masa y el metro, para la magnitud de longitud.  
 
Para que un patrón de densidad sea considerado 
como patrón primario, debe cumplir con dos 
características: no tener trazabilidad hacia otro 
patrón de la misma magnitud (densidad), y ser 
considerado de la más alta calidad metrológica de la 
magnitud, incertidumbre estándar relativa del orden 
de 8.3 x 10-8, además de contar con las siguientes 
características: 
 

 Figura geométrica simple 
 Bajo coeficiente de expansión volumétrico 
 Trazabilidad directa al SI 
 Baja Incertidumbre en masa y volumen, su 

incertidumbre relativa en densidad debe ser 
menor a la de la densidad del agua. 

 Estabilidad de la densidad en el tiempo 
 Baja densidad del material 

 
Una de las primeras figuras geométricas propuestas 
como patrón sólido fue el cubo [9], ya que esta 
figura podría ser medida interferométricamente con 
muy baja incertidumbre. Sin embargo presentó el 
problema, (además de la dificultad de fabricación 
para tener una paralelismo entre caras opuestas y 
perpendicularidad entre caras adyacentes casi 
perfecta), de que en el manejo de éstos sólidos, sus 
aristas resultaban muy frágiles, y por tanto poco 
estable su valor de volumen y masa. 
 
De los primeros trabajos para establecer un patrón 
sólido de densidad están los del NBS – EUA (ahora 
NIST) en 1965 [8], pero no fue hasta 1972 que 
pudieron contar con uno y realizar la primer 
medición de densidad utilizando una esfera de 200 
g fabricada en silicio. A la par le siguieron en 
obtener sus propios patrones sólidos de densidad el 
IMGC – Italia (ahora INRIM), el NPL – Inglaterra y el 
PTB – Alemania. Algunos de estos patrones fueron 
fabricados en silicio, zerodur y acero inoxidable. 
[10]. 
 
Al tener definida la densidad del patrón en función 
de patrones de masa y longitud, este patrón se le 
considera un patrón primario en densidad. En la Fig. 
1 se muestra un patrón primario de densidad 

fabricado en silicio. Estos patrones pueden alcanzar 
una incertidumbre en redondez de 12 nm y una 
incertidumbre relativa en densidad de 8.3 x 10-8. 
 

 
Fig. 1 Patrón primario de densidad1 

 
Este tipo de patrones se utilizan para calibrar la 
densidad de otros sólidos o de líquidos, utilizando 
comúnmente sistemas de pesada hidrostática, 
aunque existen otros métodos también de alta 
exactitud p.ej. el método de flotación [11]. 
 
En la fig. 2 se muestra un esquema de trazabilidad 
para las mediciones de densidad, en ella se muestra 
como la trazabilidad del valor de densidad desde el 
valor de los patrones primarios de densidad hacia 
las mediciones que se realizan con los instrumentos 
más comúnmente utilizados por la industria como lo 
son los hidrómetros, los picnómetros y los 
densímetros de tipo oscilatorio. 
 
El valor de densidad de los patrones primarios tiene 
trazabilidad hacia las unidades de base del SI, al ser 
calibrados en masa y volumen. 
 
2.1 Establecimiento del patrón nacional de 
densidad en México 
En 1996 se fabricó de manera artesanal para el 
CENAM una esfera de obsidiana de masa 
aproximada a un kilogramo; ese mismo año, bajo un 
convenio de colaboración con el CIO (Centro de 
Investigaciones en Óptica, ubicado en León Gto. 
México) se fabricaron también para el CENAM, dos 
esferas de Zerodur12.  
 
                                                           
1 Copyright © 2004 Theodore W. Gray 
2 Cristal cerámico diseñado por SCHOTT 
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4. COMPARACIONES 
 
Como requisito para mantener las CMCs en la base 
de datos del BIPM (Apéndice C del CIPM MRA), se 
ha participado en varias comparaciones clave 
organizadas por el Comité Consultivo de Masa del 
CIPM, además de las comparaciones clave y 
suplementarias del Sistema Interamericano de 
Metrología (SIM). 
 
Dentro de las comparaciones del CCM se 
encuentran:  
 
CCM.D-K1 Mediciones de densidad de una esfera 
de silicio, 2001-2003. En esta comparación se 
determinó el volumen a 20 °C de una esfera de 
silicio con valor nominal de 1 kg y, utilizando como 
líquido de transferencia el Pentadecano. Cabe 
mencionar que para esta comparación se utilizaron 
los patrones Z01 y Z02 y el sistema de pesada 
hidrostática de manera semi-automática. Algunos de 
los resultados relevantes se muestran en la figura 6 
[13].  
 
CCM.D-K2 Densidad de líquidos, Temperatura 5 °C 
a 60 °C, 2004. La comparación consistió en medir 
distintos líquidos desde una densidad de 760 kg/m3 

hasta 1648 kg/m3 en un intervalo de temperatura de 
5°C a 60°C. Algunos de los resultados 
representativos de este ejercicio se muestran en la 
fig. 7, [14] 
 
El grupo de trabajo de densidad del CCM está 
trabajando en la propuesta para la comparación 
CCM.D-K3 Patrones sólidos de densidad, referida a 
la medición del volumen un grupo de pesas de 
acero inoxidable, y la comparación CCM.D-K4, 
referente a la calibración de un grupo de 
hidrómetros de alta exactitud, la cual está en 
proceso de revisión del reporte final. 
 
El estatus de las comparaciones, así como los 
reportes finales pueden ser consultados en la base 
de datos del BIPM, (apéndice B del MRA del CIPM). 
 
En el grupo de trabajo de densidad del CCM, se 
encuentran en proceso de planeación las 
comparación CCM-D-K6 Comparación de 
mediciones de densidad por densímetros de tubo 
vibrante, y la CCM-D.K7  Comparación de 
mediciones de densidad a alta presión y alta 
temperatura [15] 
 

 
Fig. 6 Resultados relevantes de la comparación clave CCM. D-K1 
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Algunos trabajos importantes que se han 
desarrollado en la dirección de Masa y Densidad del 
CENAM para dar trazabilidad a las mediciones en 
Densidad, entre otros, son: 
 

 Alineación de la marca de la escala de 
medición en la calibración de un densímetro 
inmersión utilizando procesamiento de 
imágenes [17] 

 Desarrollo de un sistema para medir la 
compresibilidad de fluidos [18] 

 Medición de Tensión superficial [19] 
 Investigación y desarrollo en sistemas de 

medición de densidad por suspensión 
magnética [20] 

 
 
6. CONCLUSIONES 
 
Como parte de la misión del CENAM, es importante 
mantener una excelencia en el desarrollo 
tecnológico y metrológico  a nivel nacional e 
internacional y, dentro de la dirección de Masa y 
Densidad se ha trabajado de manera constante para 
consolidar la trazabilidad de las mediciones de la 
magnitud de densidad, participando de manera 
activa en comparaciones internacionales, 
evaluaciones por pares, realizando desarrollo 
tecnológico, publicando artículos tanto en congresos 
como en revistas técnicas además de apoyar 
periódicamente a las actividades propias del 
Sistema Nacional de Calibración. 
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Resumen:  
Desde su establecimiento en 1994, el Centro Nacional de Metrología (CENAM), a través de la Dirección de 
Masa y Densidad, conserva y mantiene el patrón nacional de masa, prototipo N° 21, con el cual se ha podido 
establecer la escala nacional en esta magnitud con trazabilidad hacia la todavía actual definición de la unidad 
de masa. En este artículo se hace una breve reseña histórica del patrón nacional de masa continuando con el 
trabajo desarrollado por el CENAM desde sus inicios hasta el día de hoy para brindar el soporte metrológico 
necesario para que en el país se realicen mediciones confiables y trazables en masa, magnitud fundamental 
involucrada en numerosos sectores de nuestra sociedad, concluyendo con los avances tecnológicos y de 
investigación realizadas a nivel mundial para la futura definición de la unidad de masa. 
 
1. INTRODUCCIÓN 
 
La definición actual de la unidad de masa, el 
kilogramo, proviene de la propuesta de la Academia 
de Ciencias de Francia aprobada por la Asamblea 
Nacional y a encargo del rey Luis XVI a un grupo de 
miembros de la misma Academia de Ciencias (entre 
otros Legendré, Lavoisier, Coulomb, Borda, 
Berthollet, Lagrange, Delambre, Lefëvre-Gineau, 
Mechain), la formación de un “sistema métrico 
decimal” que posteriormente se convertiría en el 
Sistema Internacional de Unidades SI. La idea 
original de los comisionados del rey fue crear una 
unidad de masa que pudiera ser conocida como la 
“grave”. Por definición ésta sería la masa de un litro 
de agua en su punto de congelación (esencialmente 
lo que ahora es un kilogramo). La definición fue 
materializada en un artefacto como patrón de 
masa.[1] 
 
Después de la Revolución Francesa, el entonces 
nuevo gobierno Republicano retomó la idea del 
sistema métrico pero realizó cambios significativos, 
por ejemplo, como muchas mediciones de  aquella 
época involucraban mediciones de masa mucho 
más pequeñas que el actual kilogramo, ellos 
decidieron que la unidad de masa debía ser la 
“gramme” (gramo) una milésima parte de la “grave”.  
 
De cualquier manera, como el patrón de un gramo 
fue difícil de utilizar así como de establecer, 
decidieron que la nueva definición debía 
materializarse como un artefacto de un kilogramo 
que fue depositado en los archivos de Francia. 
 
Este artefacto se convirtió en el “kilogramo de los 
archivos”. En 1875 la unidad de masa fue redefinida 

como el “kilogramo”, materializado como un nuevo 
artefacto cuya masa fuese esencialmente igual a la 
masa del “kilogramo de los archivos”, este kilogramo 
estaba identificado como KIII [6], y fue fabricado por 
Jonhson-Matthey con una primer aleación de 
platino-iridio [6]. 
 

 
Fig. 1. Medallón del estuche que contiene el 
kilogramo original del sistema métrico francés, el 
“kilogramo de los archivos”.  
 
La definición actual de la unidad de masa fue 
establecida en la 3ª Conferencia General de Pesas 
y Medidas (CGPM) en 1901: “El kilogramo es la 
unidad de masa; es igual a la masa del prototipo 
internacional del kilogramo” [1]. 
 
La unidad de masa, el kilogramo prototipo 
internacional K está conservado en la Oficina 
Internacional de Pesas y Medidas (BIPM), es un 
cilindro de aprox. 39 mm de diámetro por 
aproximadamente 39 mm de altura fabricado de una 
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aleación para la cual la fracción de masa de platino 
es 90% y la fracción de masa de iridio es 10%, ver 
Fig. 2. De un segundo lote de platino iridio se 
fabricaron y midieron cuarenta copias entre 1878 y 
1889. El prototipo internacional K y seis copias 
fueron depositadas en el BIPM; el resto de las 
copias fueron distribuidas, algunas como prototipos 
nacionales; a México se le asignó el n° 21. 
 
El principal inconveniente de que continúe definido 
como un artefacto es la deriva del propio prototipo, 
aunque por definición tenga un error igual a cero. 
Como parte fundamental del mantenimiento de este 
patrón se han realizado diversos estudios de todo lo 
que lo puede afectar: la contaminación de la 
superficie, limpieza del propio patrón y patrones de 
verificación, propiedades magnéticas, la densidad 
del aire al momento de realizar alguna medición, los 
mejores métodos de medición, cálculo de 
incertidumbre, métodos estadísticos para evaluar la 
deriva, etc., sólo por mencionar algunos. 
 

 
Fig. 2 Prototipo Internacional del kilogramo 

 
Las masas de los patrones secundarios de 1 kg de 
la misma aleación o de acero inoxidable son 
comparadas contra la masa del prototipo mediante 
el uso de una balanza con una incertidumbre 
relativa del orden de 1 x 10-9.[2] 
 
Debido a que la masa del prototipo internacional K 
se incrementa por aproximadamente 1 parte en 109 

[2] por año debido a la inevitable acumulación de 
contaminantes en su superficie, el CIPM declara 
que para la realización práctica del kilogramo la 
masa de referencia del prototipo internacional K es 
aquella después de haber sido aplicado un 
procedimiento específico de limpieza y lavado. 
 
La masa de referencia definida es utilizada para 
calibrar los patrones nacionales fabricados en la 
aleación de platino iridio. 
 
Para el caso de la calibración de patrones de masa 
fabricados en acero inoxidable, la incertidumbre es 
del orden de 1 x 10-8 debido a la contribución de 
incertidumbre del empuje del aire. 
 
 
2. Patrón Nacional de Masa en México 
 
México se adhirió al Tratado del Metro en 1890, 
para 1891 se realizaron los trámites 
correspondientes para adquirir un prototipo 
kilogramo y por suerte tocó el número 21, éste fue 
declarado por el gobierno de Porfirio Díaz como el 
Prototipo Nacional de Masa. [3] 
 
El entonces declarado prototipo nacional de masa 
fue resguardado en el Departamento de Pesas y 
Medidas desde 1892. Este Departamento fue 
después convertido en la Secretaría de Comercio y 
Fomento Industrial, el cual se derrumbó en el 
terremoto de 1985 quedando entre los escombros la 
caja fuerte donde estaban los prototipos de masa 
k21 y longitud m25, que al ser rescatados fueron 
depositados en el edificio de la Dirección General de 
Normas. 
 
En 1994, el gobierno federal formaliza el Sistema 
Nacional de Calibración, estableciendo la creación 
del Centro Nacional de Metrología, donde estarían 
resguardados gran parte de los patrones 
nacionales. El Prototipo de masa k21 fue declarado 
como patrón nacional de México en el Diario Oficial 
de la Federación el 18 de agosto de 1997. [3] 
 
La primera verificación de los prototipos de platino 
iridio fue realizada de 1899 a 1911; la segunda 
verificación inició en 1939 pero fue interrumpida por 
la Segunda Guerra Mundial y fue reanudada en 
1946 para concluir en 1953. La tercera y última 
verificación de los prototipos de platino iridio inició 
en 1988 y finalizó en 1992. 
 
El Centro Nacional de Metrología, dentro de sus 
responsabilidades está el mantenimiento y la 
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conservación de los patrones nacionales de 
medición, y derivado de esta obligación, el alcanzar 
los mejores valores posibles en los patrones de 
referencia nacionales soportando la trazabilidad en 
las mediciones. La calibración de los patrones de 
acero inoxidable utilizando como patrón el k21 se 
realizó en 1996, generando la cadena de 
trazabilidad directa a nuestro patrón nacional de 
masa. Un esquema de trazabilidad en metrología de 
masa se muestra en la fig. 3 
 

 

Fig. 3 Esquema de Trazabilidad de la magnitud de 
masa 

 
 
3. Sistema de Medición 
 
En el laboratorio del Patrón Nacional de Masa la 
calibración de los patrones fabricados en acero 
inoxidable utilizando como patrón, el prototipo k21, 
es una de las actividades que mayor dificultad 
representa debido a los niveles de incertidumbre 
que se deben alcanzar. En la primera calibración de 
los patrones de acero inoxidable con el prototipo No. 
21, se alcanzaron valores de incertidumbre estándar 
de entre 12 y 14 microgramos. [4]. La primer 
transferencia se realizó en una balanza modelo 
HK1000MC con una resolución de 1 g. Fig. 4 
 

 
Fig. 4.  1er. Sistema de medición para el laboratorio 

del Patrón Nacional de Masa 
 
El modelo de medición es por comparación directa 
(pesa desconocida vs. k21), y de manera general se 
puede describir como:  

(1) 
    gXXppapX CmSbttVttVmm  )(1))(1( 00 

 
 donde: 
 

h
h

g

g

m
C P

g 



     (2) 

y, 

pX mm ,   Valores de masa de la pesa desconocida y 

k21 

a   Densidad del aire 

xP VV ,   Volúmenes tanto del k21 como de la pesa 

desconocida, fabricados en platino-iridio y 
acero inoxidable respectivamente, a una 
temperatura de referencia de 20°C 

pX  ,  Coeficiente de expansión volumétrico del     

platino-iridio y de acero inoxidable 
0, tt   Temperatura de medición y de referencia 

m  Diferencia aparente en masa entre el k21 y 
la pesa desconocida 

Sb  Inversa de la sensibilidad de la balanza 
g   Aceleración de la gravedad local al nivel del 

centro de gravedad del k21 
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h

g


    Valor del gradiente de gravedad del 

laboratorio 
 

h     Diferencia de alturas entre centros de 
gravedad del k21 y la pesa desconocida 

 
Una de las mayores contribuciones a la 
incertidumbre en este tipo de calibraciones es la 
debida a la desviación estándar de la balanza y, la 
cual es dependiente de variaciones del medio 
ambiente, como cambios en la temperatura, en la 
presión atmosférica, en la humedad relativa, en la 
densidad del aire, entre otros. Por tal razón se ha 
buscado mejorar tanto la balanza como las 
condiciones ambientales del laboratorio. 
 
Actualmente se cuenta con un sistema de medición 
con tecnología de punta (fig. 5) que es una balanza 
con resolución de 0.1 g, lo que implica una 
resolución diez veces mejor que las anteriores 
balanzas comparadoras utilizadas, además que 
cuenta con la posibilidad de realizar las mediciones 
en vacío, lo que elimina la influencia del empuje del 
aire sobre las pesas. Las condiciones ambientales 
en este laboratorio son de: 20°C ± 0.1°C y 50% ± 
5%, ambas variaciones en 3h. 
 

 
Fig. 5 Sistema de medición actual del laboratorio del 

patrón nacional de masa, balanza M-One 
 
Así también, para preservar, verificar y realizar el 
mantenimiento del k21, se adquirieron otros dos 
prototipos de platino Iridio, el k90 (en 2005) y el k96 
(en 2011). Fig. 6. Con estos tres patrones 
fabricados en platino iridio, es posible controlar de 
mejor manera el valor de referencia en masa en el 
país, ya que la probabilidad de que los tres varíen 
en el mismo sentido es prácticamente nula. 
 
3.1. Capacidad de Medición 
Actualmente las capacidades de medición y 
calibración (CMCs) en masa del CENAM incluyen la 

calibración de pesas de alta exactitud en un alcance 
de 1 mg hasta 1000 kg. También se ofrece la 
calibración de instrumentos para pesa. Estos 
servicios que se realizan en cinco laboratorios de la 
Dirección de Masa y Densidad (Tabla 1).  
 

Laboratorio Alcances
Patrón Nacional de Masa 1 kg 
Patrones de Referencia de 
Masa 

1 mg a 10 kg 

Pequeñas Masas Industriales 1 mg a 50 kg 
Grandes Masas 100 kg a 1000 kg 
Instrumentos para pesar hasta 60 kg 

Tabla 1. Laboratorios del CENAM en la magnitud de 
masa. 

 
En cuanto a calibración de pesas, a nivel de 1 kg se 
tiene la mejor capacidad de medición, calibrando 
patrones de acero inoxidable con una incertidumbre 
expandida de 30 g, obtenida por comparación el 
patrón nacional de masa. En las pesas de 1 mg a  
50 kg, el CENAM tiene la capacidad de ofrecer 
incertidumbres de calibración mejores que para la 
clase de exactitud E1 [3]  
 
Eventualmente se realizan servicios de calibración 
de instrumentos para pesar sin embargo, este tipo 
de servicios no se ofrece regularmente debido a que 
en México existen una gran cantidad de laboratorios 
de calibración acreditados para tal efecto. 
 

 
Fig. 6 Patrones de Platino Iridio, k90, k21 y k96, 
mantenidos en la Dirección de Masa y Densidad del 
CENAM. 
 
El CENAM cuenta con CMCs en masa publicados 
en la base de datos del BIPM (Apéndice C del 
Arreglo de Reconocimiento Mutuo del Comité 
Internacional de Pesas y Medidas).  
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Fig.9  Esquema de Balanza de Watt 

 
Algunos de los países que están trabajando en esta 
tecnología son: NIST  (USA), NRC (Canadá), 
BNM/LNE (Francia), Metas (Suiza), BIPM 
(Internacional) 
 
4.2 Número de Avogadro 
Consiste en fijar el número de átomos de silicio en 
una esfera de redondez casi perfecta y volumen 
conocido, el kilogramo quedaría en términos del 
número de Avogadro. Las posibles definiciones son 
[5]: 
 
 d)  El kilogramo es la masa de un cuerpo en reposo 
tal que el valor de la constante de Avogadro NA es 
exactamente igual a 6,022 141 527 x 1023 mol-1 

 
e) El kilogramo es la masa de exactamente 5,018 
451 272 5 x 1025 de átomos libres de carbono 12 en 
reposo y en su estado base. 
 
f) El kilogramo es la masa de exactamente (6,022 
141 527 x 1023 / 0,012) átomos libres de carbono 12 
en reposo y en su estado base. 
 
Los países que trabajan de manera coordinada en 
este proyecto son: BIPM, INRIM (Italia), IRMM 
Bélgica), NIST (USA), NMIA (Australia), NMIJ/AIST 
(Japón),  NPL (UK), PTB (Alemania). 
 

 
Fig. 10 Esfera de Silicio, redondez de 

aproximadamente 1,2 m 
 
 
5.  FUTURO DE LA TRAZABILIDAD EN MASA 
 
Una vez que se realice el cambio en la definición del 
kilogramo, los patrones de Pt-Ir pertenecientes a los 
diferentes países (Patrones Nacionales), podrán ser 
El CENAM al igual que el resto de los Institutos 
Nacionales de Metrología, en lo que se refiere a 
diseminar la unidad de masa, continuará con la 
utilización de dichos prototipos de platino iridio (k21, 
k90 y k96 para el caso de México), que se ha 
demostrado que son los patrones que menor deriva 
presentan en relación a otros materiales, por 
ejemplo acero inoxidable, como primer eslabón en 
la cadena de trazabilidad de las mediciones de 
masa del país. 
 
 
6. CONCLUSIONES 
 
Como parte de la misión del CENAM, es importante 
mantener una excelencia en el desarrollo 
tecnológico y metrológico  a nivel nacional e 
internacional y, dentro de la Dirección de Masa y 
Densidad se ha trabajado de manera constante para 
consolidar la trazabilidad de las mediciones de la 
magnitud de masa, participando de manera activa 
en comparaciones internacionales, evaluaciones por 
pares, realizando desarrollo tecnológico, publicando 
artículos tanto en congresos como en revistas 
técnicas además de apoyar periódicamente a las 
actividades propias del Sistema Nacional de 
Calibración. 
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Resumen: El tamaño de las partículas en la nanoescala y su distribución son características que han 
adquirido importancia con el surgimiento de las nanotecnologías. La determinación de estos parámetros 
aún no alcanza la uniformidad requerida para su utilización confiable, como se ha demostrado en varias 
ocasiones. Con la intención de establecer una técnica de medición uniforme, algunos organismos 
internacionales han organizado una comparación entre laboratorios sobre los parámetros mencionados 
medidos por microscopía de transmisión de electrones. Este trabajo da cuenta de los resultados obtenidos 
en México al medir muestras previamente preparadas de nanopartículas de oro, explica el proceso 
correspondiente y los compara con los obtenidos en comparaciones similares.  

 
Palabras clave: Nanotecnología, nanopartícula, microscopía de transmisión de electrones. 

 
 
1. INTRODUCCIÓN 
 
La nanotecnología, es una tecnología emergente 
que está teniendo un auge acelerado a nivel 
mundial debido al impacto económico de sus 
productos: su valor se ha centuplicado en una 
década. Su impacto es creciente y sostenido en la 
sociedad que se refleja tanto en la aparición de 
productos novedosos como por las posibles 
consecuencias en la salud humana y el ambiente.  
En México  más de 60 instituciones académicas 
están realizando investigación y desarrollo 
tecnológico en  esta disciplina y más de 100 
industrias en México ya han lanzado al mercado 
productos con base nanotecnológica. Como toda 
nueva tecnología, ésta requiere de normas, 
regulaciones, laboratorios de ensayo y calibración 
calificados soportados en una infraestructura de 
mediciones sólida, confiable y uniforme que propicie 
el comercio internacional con equidad y evite las 
repercusiones adversas a los consumidores, la 
salud y al medio ambiente. Dicha infraestructura 
debería contener patrones y métodos de medida 
equivalentes a los de otras economías, mecanismos 
eficaces y eficientes para la diseminación de estos 
patrones, esquemas de gestión y transferencia de 
conocimientos en la materia a las industrias, 
normalizadores, reguladores, laboratorios de 

calibración y ensayos, a los consumidores y a la 
sociedad en general.  
 
En el ámbito de las nanotecnologías, las 
nanopartículas son los objetos más simples entre 
los nano-objetos siendo es el tamaño su 
característica primordial, y mejor, la distribución de 
los tamaños de partículas en la muestra que las 
contiene; de hecho una nanopartícula está definids 
como un objeto con sus tres dimensiones en la 
nanoescala, el intervalo entre 1 nm y 100 nm 
aproximadamente. De hecho, las regulaciones 
iniciales sobre el tema apuntan a la protección de la 
salud de los operarios expuestos a atmósferas 
conteniendo nano-objetos no confinados en 
ambientes fabriles. Especialmente tienen la 
intención de especificar límites al contenido de 
nanopartículas en el ambiente atendiendo a su 
tamaño en la nanoescala. No obstante se 
encuentran en la actualidad dificultades para 
implementarlas sobre todo porque no se dispone 
aún de métodos confiables, validados, para 
determinar ese tamaño [1]. La comunidad 
internacional ha llevado a cabo varios ejercicios de 
comparación para tal efecto [2;  3] sin que hasta el 
momento se hayan encontrado resultados 
satisfactorios, sobre todo porque los resultados 
dependen de la técnica utilizada. Estas técnicas 
incluyen microscopía de transmisión de electrones 
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(MTE), microscopía de barrido con electrones, 
microscopía de fuerza atómica, difracción dinámica 
de luz y dispersión de rayos X a ángulos pequeños. 
 
El Comité Técnico ISO/TC 229 Nanotechnologies, 
en conjunto con el Working Party on Manufactured 
Nanomaterials de la OCDE, en concordancia con el 
Versailles Project on Advanced Materials and 
Standards (VAMAS) y otras iniciativas 
internacionales, emprendieron la organización de 
una serie de comparaciones para el desarrollo de un 
protocolo para la medición del tamaño de partículas 
y su distribución mediante MTE considerando 5 
casos de estudio. Los objetivos primarios de este 
protocolo son: a) obtener la forma, el tamaño y la 
distribución de tamaño de nano-objetos diversos;  y, 
b) representar estas distribuciones utilizando 
modelos de referencia convencionales. México 
decidió participar en el caso A, que se refiere a la 
medición del tamaño de nanopartículas de oro, 
como un proyecto conjunto entre el Centro de 
Investigación en Materiales Avanzados y el Centro 
Nacional de Metrología, aprovechando la 
infraestructura y competencia del primero en 
microscopía, y la experiencia del segundo en 
comparaciones internacionales. 
 
Los mensurandos de interés para la comparación 
incluyeron el tamaño de partícula y la distribución de 
su tamaño, cuantificados en términos del diámetro 
equivalente, el área, el diámetro de Feret y el factor 
de forma, con sus respectivas estimaciones de la 
amplitud de la distribución de densidad de 
probabilidad en cada caso.  
 
Objetivos de la comparación  
Es de gran interés para las nanotecnologías 
determinar el tamaño y distribución de tamaño de 
nanopartículas, tanto para la manufactura de 
productos, como en cuanto a sus potenciales 
efectos en la salud y el ambiente, pero dichas 
determinaciones no siempre son rápidas, fáciles ni 
de costo accesible.  
 
La microscopia de transmisión de electrones ha 
demostrado ser una excelente herramienta para 
caracterizar el tamaño, la distribución del tamaño y 
la morfología de las nanopartículas. Sin embargo, la 
ventaja ganada con la capacidad para “ver” estas 
nanopartículas demanda por un lado actividades 
adicionales como la preparación de la muestra, el 
establecimiento de los parámetros instrumentales, el 
análisis de imagen, entre otros. Esta ventaja tiene 

su contraparte en el costo y lentitud de la 
determinación.  
 
En este contexto, el Grupo de Estudio sobre 
distribución del tamaño de partícula por MTE del 
Grupo de Trabajo adjunto JWG2 del ISO/TC 229, 
definió como objetivos de esta comparación para el 
caso A – nanopartículas discretas esferoidales, los 
siguientes. 
• Controlar automáticamente la captura de la 

imagen y la utilización de las herramientas  para 
el análisis de partícula. 

• Confirmar la calidad de los datos con métodos 
estadísticos. 

• Seleccionar métodos para determinar las 
distribuciones óptimas del tamaño de partícula. 

• Normalizar el análisis estadístico y la estimación 
de la incertidumbre de medida. 

 
Las nanopartículas discretas esferoidales son 
consideradas como una de las morfologías menos 
complejas, por lo que se espera que los 
mensurandos a determinar para esta muestra 
tengan una  reproducibilidad relativamente alta. La 
preparación de la muestra es una de las mayores 
contribuciones en la incertidumbre de medición, por 
lo que en esta primera aproximación el laboratorio 
coordinador preparó todas las muestras para la 
comparación [4]. 
 
 
2. PRINCIPIO DE OPERACIÓN DEL MTE 
Un MTE sigue los principios de un microscopio 
óptico en sentido general. El MTE hace uso de un 
haz de electrones, en lugar de un haz de luz, que es 
acelerado para incidir en la muestra y formar una 
imagen detrás de ella. Quizá la característica más 
importante de un microscopio es su poder de 
resolución, su capacidad para distinguir entre dos 
objetos cercanos. Uno de los principales factores 
que la limitan es la difracción, fenómeno que ocurre 
debido a la naturaleza ondulatoria de los 
componentes del haz incidente, ya sea la luz o los 
electrones, y que consiste en que las ondas no 
siguen trayectorias rectas cuando pasan por el 
borde de un sólido, y por tanto las “sombras” de los 
sólidos no se distinguen con nitidez perfecta.  
 
Los efectos de la difracción dependen de la longitud 
de onda del haz incidente, véase por ejemplo [5]. La 
longitud de onda de un electrón, dada por la 
ecuación de de Broglie, puede alcanzar hasta     
0.04 nm cuando es acelerado por una diferencia de 
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potencial de 1 kV, cinco órdenes de magnitud más 
pequeña que la longitud de onda de la luz en el 
extremo inferior del espectro visible. Entre otros 
numerosos efectos relevantes de los cuales 
depende la resolución de un MTE, se encuentran la 
monocromaticidad del haz (que depende 
primariamente de la fuente de electrones), de las 
aberraciones por las lentes electromagnéticas de 
alineación y convergencia, de las características de 
la pantalla que recopila los electrones, etc. 
 
 
3. MÉTODOS 
3.1   Selección y preparación de la muestra 
El material utilizado como muestra para determinar 
la distribución de tamaño de partícula fue el material 
de referencia RM8012 del NIST, el cual contiene 
partículas de oro con un valor nominal de 30 nm [6]. 
El laboratorio que coordinó la comparación preparó 
la muestra depositando el material sobre rejillas de 
silicio funcionalizadas, colocando aproximadamente 
0.8 µL en la superficie de la rejilla, y dejándola secar 
posteriormente a temperatura ambiente. 
 
3.2   Parámetros instrumentales 
Para la observación del material, la rejilla fue 
colocada en un portamuestras de una sola 
inclinación e introducida en la pre-cámara del 
microscopio de transmisión de electrones. La rejilla 
fue introducida al MTE igualando las presiones de la 
pre-cámara y la cámara, y aplicando entonces una 

tensión eléctrica de 200 kV. Las partículas fueron 
observadas en modo de transmisión y las imágenes 
se tomaron a 25 kX. La corriente del haz de 
electrones fue de 164 µA, la excitación de la lente 
objetiva entre -129 y -225, el tamaño de la apertura 
objetiva No.2 de alto contraste fue de 60 µm y el 
tiempo de exposición para la toma de imágenes de 
0.8 segundos. Las imágenes tomadas se guardaron 
y respaldaron para su análisis mediante el software 
de análisis de imágenes ImageJ versión 1.48. 
 
3.3 Calibración 
La calibración del MTE, como medio para que las 
mediciones realizadas con él fueran trazables a las 
unidades del SI correspondientes, no pudo llevarse 
a cabo por la falta de un patrón de medida validado. 
No obstante, pudo asegurarse su desempeño 
operacional utilizando un dispositivo fabricado con 
un semiconductor de silicio y germanio en capas 
múltiples, en el cual puede observarse la distancia 
entre planos de la red cristalina del silicio, cuyo valor 
declarado por el fabricante es de 0.313 560 136 nm 
con una incertidumbre de medida menor a 0.5 % de 
ese valor. Debe notarse que no se encuentran 
validaciones de estos valores, por lo que debe 
considerarse que en este trabajo el uso del símbolo 
“nm” en los resultados de medición no implica 
garantía de trazabilidad metrológica a la unidad SI 
de longitud. 
 
 

 
 
 

a. b. c.
 

Figura 1. a. Aspecto de una imagen sin procesar donde son notables algunos aglomerados de partículas 
que se descartarían durante su análisis. b. Conjunto de partículas en una imagen con ajuste de brillo y 
contraste. c. La imagen de las mismas partículas, numeradas, después del análisis con ImageJ. 
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3.4  Análisis de las imágenes.  
Para el análisis de tamaño y distribución de tamaño 
de las partículas se utilizó una copia de cada 
imagen. Primero se estableció la relación entre el 
número de pixeles y la longitud de la barra de 
referencia proporcionada en la imagen a 25 kX. El 
brillo y el contraste se ajustaron procurando la mejor 
definición del contorno de las partículas mediante el 
sombreado de las mismas para proceder al análisis. 
La figura 1 muestra imágenes de las distintas 
etapas del proceso. 
Se seleccionó entonces un área conteniendo las 
partículas más dispersas, y se descartaron las que 
aparecieron unidas, las que no se distinguían 
claramente del fondo, y aquéllas cuyas áreas fueron 
menores a 10 nm2. De esta manera se obtuvieron 
23 imágenes conteniendo 712 partículas, que una 
vez depuradas bajo los criterios mencionados 
resultaron en 526 partículas medidas.  
 
3.5 Análisis de los datos 
Los mensurandos 
Mediante el mismo software ImageJ se cuantificaron 
el área de las partículas, el diámetro de Feret y el 
diámetro mínimo de Feret. El diámetro de Feret, 
Feret, se entiende como la distancia entre dos 
tangentes paralelas en ambos lados de la imagen 
de una partícula. El diámetro mínimo de Feret, 
Feretmin, es el correspondiente cuando los lados 
opuestos son los más cercanos. 
El tamaño de la partícula se asumió como el 
diámetro equivalente D, entendido como el diámetro 
de un círculo con la misma área A de la imagen 

proyectada, esto es, . 

Adicionalmente se consideró como mensurando el 
factor de forma calculado como la razón del 
diámetro de Feret al diámetro mínimo de Feret a 
partir de las mismas imágenes. 
Es muy importante señalar que en todos los casos 
el mensurando se entiende como el promedio 
obtenido de todas las imágenes disponibles, y no 
como el promedio obtenido de una sola. 
 
Modelos de distribución 
Para la distribución de las partículas se 
consideraron inicialmente los modelos normal y log-
normal, en vista de experiencias anteriores, véase 
por ejemplo [2, 3], y sólo subrayaremos que esta 
distribución se obtiene con los logaritmos de los 
valores originales y este nuevo conjunto de valores 
sigue una distribución normal. Para los fines de este 
trabajo, los cálculos y resultados que utilizan 
directamente los datos originales se referirán como 

en el “espacio de longitud”, y a los que tratan con 
valores transformados según su logaritmo se 
denominarán en el “espacio log”.  
 
La primera aproximación para decidir el modelo 
apropiado consistió de una inspección de los 
histogramas de los datos en ambos espacios y la 
mejor aproximación de los parámetros de sus 
estadísticas descriptivas a los de una distribución 
normal, entre otros que el coeficiente de asimetría 
fuese lo más cercano a cero.  
 
La selección formal del modelo se apoyó en el mejor 
ajuste a una normal considerando los resultados de 
regresiones lineales de los valores de las funciones 
de probabilidad de cada modelo, entendidas como 
el acumulado de las respectivas distribuciones de 
densidad de probabilidad. Para esta parte del 
proceso los datos experimentales se normalizaron 
en ubicación y escala a fin de comparar 
distribuciones con media cero y varianza unitaria, 
tanto en el espacio de longitud como en el espacio 
log. Ambos modelos fueron probados de esta forma 
para los mensurandos considerados, resultando que 
el mejor modelo es el log-normal, con excepción del 
factor de forma para el cual el histograma no 
sugiere una distribución normal ni log-normal. 
 
Consistencia de los datos 
Considerando que el tamaño de partícula es el valor 
promedio de las partículas no excluidas en una 
imagen, y con la finalidad de asegurar que los 
resultados de las distintas imágenes correspondan a 
muestras de una sola distribución, desde el punto 
de vista estadístico, se hicieron pruebas de 
hipótesis tomando como hipótesis nula “que todas 
las imágenes tengan el mismo promedio”. Para ello 
se utilizó el estadístico rango en la distribución de 
Student a un nivel de significancia de α = 0.05 [7]. 
En este contexto, la hipótesis se confirma cuando 
ninguna de las diferencias entre las medias de las 
imágenes excede el valor , 
expresión en la que  representa el 
percentil de la distribución de Student para t 
observaciones, ν grados de libertad y nivel de 
significancia α, s la raíz cuadrada de la media de las 
varianzas de las imágenes, ponderada con el 
número de partículas en cada imagen, y n el número 
de imágenes consideradas. 
 
Hubo casos en que la hipótesis no pudo ser 
confirmada con la totalidad de los datos originales, 
por lo que se identificaron y eliminaron las imágenes 
con valores atípicos, de hecho solamente una para 
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el área y el Feret,  repitiéndose el proceso hasta 
obtener consistencia. No fue necesario eliminar 
imágenes para D ni para el factor de forma. 
 
Incertidumbre de las medidas 
Los modelos de medición utilizados fueron:  
a. Para el área y el diámetro de Feret 

, donde y 
representa el área o el diámetro de Feret,  es el 
mejor estimado,  el error derivado de la 
calibración,  el error cometido por la resolución 
finita de las lecturas,  el error cometido por la 
falta de nitidez de las imágenes de las partículas, y 

 el error por repetibilidad y reproducibilidad. 
Cabe mencionar que estos cuatro errores tienen 
media cero pero varianza distinta de cero, por lo 
cual no implican corrección numérica al mejor 
estimado pero contribuyen a la incertidumbre de las 
medidas. 
b. Para el diámetro equivalente 

, siendo   el error por 

repetibilidad y reproducibilidad con las mismas 
consideraciones previas para los errores. 
c. Para el factor de forma  

siendo   el error por repetibilidad y 
reproducibilidad con las mismas consideraciones 
previas para los errores. 
 
La incertidumbre estándar combinada de las 
medidas se estimó de acuerdo a la denominada 

GUM [8].  En cada caso la contribución a la 
incertidumbre de las medidas por repetibilidad y 
reproducibilidad,  r&R, se estimó por la desviación 
estándar de las medias de las imágenes dividida 
entre la raíz cuadrada del número de imágenes no 
excluidas. Esta consideración es muy relevante 
pues si el mensurando se definiera en términos del 
promedio obtenido de una sola imagen, en lugar del 
promedio obtenido con las 23 imágenes, el valor de 
la incertidumbre se elevaría por un factor entre 4 y 5 
aproximadamente. 
 
Para la estimación de la incertidumbre del factor de 
forma se supuso que la incertidumbre de Feretmin es 
la misma que la de Feret, en cuyo caso se 
consideró una correlación total entre los resultados 
de estas dos mediciones. 
 
Dado que la contribución dominante, r&R, en cada 
caso es aproximadamente normal en el espacio 
correspondiente, salvo estrictamente para el factor 
de forma se puede suponer que las distribuciones 
de los mensurandos son aproximadamente 
normales, lo que soporta la validez de que un valor 
del factor de cobertura k = 2, estrictamente 2.06, 
corresponda a un nivel de confianza de 95 % 
aproximadamente. Las tablas 1 y 2 muestran las 
contribuciones a la incertidumbre de medida para el 
área y para el diámetro equivalente 
respectivamente. 
 

 
Tabla 1. Contribuciones a la incertidumbre de medida del área. Thresholding se refiere a la falta de nitidez de 
las imágenes de las partículas.  

contribución variación unidad * cuantificación distribución
incertidumbre 

estándar unidad
Calibración

patrón de medida 0.003 nm2 estimado normal (2s) 0.0015 nm2 

resolución en el proceso de calibración 0.15 nm2 estimado uniforme 0.09 nm2 

escala 0.15 nm2 estimado uniforme 0.09 nm2 

Thresholding 0.15 nm2 estimado uniforme 0.09 nm2 

Resolución 0.15 nm2 estimado uniforme 0.09 nm2 

r&R 3.361 nm2 estadística normal (1s) 3.361 nm2 

valor del patrón de medida 0.3135 nm incertidumbre estándar combinada   = 3.37 nm2 

escala 2.56 pixel/nm factor de cobertura = 2.06
0.39 nm/pixel
0.15 nm2/pixel incertidumbre expandida = 6.9 nm2 

incertidumbre relativa  = 1.2%  
*El símbolo “nm” utilizado en este trabajo no implica garantía de trazabilidad metrológica a la unidad SI de longitud. 
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Tabla 2. Contribuciones a la incertidumbre de medida del diámetro equivalente. 

contribución variación unidad * cuantificación distribución

coeficiente 
de 

sensibilidad unidad
incertidumbre 

estándar unidad
Area 6.9 nm2 medidas de á normal (2s) 0.0236 1/nm 0.163 nm
r&R 0.116 nm estadística normal (1s) 1 1 0.116 nm

patrón de medida 0.3135 nm incertidumbre estándar combinada   = 0.20 nm
escala 2.56 pixel/nm factor de cobertura = 2.06

3.19 nm/pixel
área 574.00 nm2 incertidumbre expandida = 0.41 nm

incertidumbre relativa  = 1.5%  
*El símbolo “nm” utilizado en este trabajo no implica garantía de trazabilidad metrológica a la unidad SI de longitud. 
 
 
Tabla 3. Comparación entre los resultados utilizando los modelos normal y log-normal para el diámetro 
equivalente D, el diámetro de Feret, el área  y el factor de forma.  

 D Feret A Factor de forma 
media longitud 27.02 nm 29.54 nm 573.6 nm2 1.14 
desv std longitud 2.09 nm 2.64 nm 89.8 nm2 0.089 
media log 27.04 nm 29.55 nm 574.0 nm2 1.14 
desv std log 2.08 nm 2.60 nm 88.6 nm2 0.081 
residuos de la regresión, modelo 
normal  0.12 0.012 0.017 ___ 

residuos de la regresión, modelo 
log normal 0.005 0.005 0.004 ___ 

Distribución preferida log log log Normal, como primera 
aproximación 

muestras excluidas ninguna una una ninguna 
 
 
Tabla 4. Resultados de la medición para el diámetro equivalente D, el diámetro de Feret, el área  y el factor 
de forma, obtenidos de 23 imágenes conteniendo 526 partículas en total.  

 D 
 

Feret 
 

A Factor de 
forma 

mejor estimado 27.04 nm 29.55 nm 574.0 nm2 1.14 
incertidumbre 
expandida de 
medida * 

0.41 nm 0.95 nm 6.9 nm2 0.008 

desviación estándar 
de la distribución 2.1 nm 2.6 nm 91 nm2 0.089 

incertidumbre 
relativa de medida 1.5 % 3.2 % 1.2 % 0.71 % 

* La incertidumbre expandida está expresada a un nivel de confianza de 95 % aproximadamente. El símbolo “nm” 
utilizado en este trabajo no implica garantía de trazabilidad metrológica a la unidad SI de longitud. 
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Expresión de los resultados 
Los resultados se expresaron en el espacio de 
longitud como la transformación inversa del 
logaritmo de la media en el espacio log, salvo para 
el factor de forma. Las distribuciones se describen 
en términos de sus dos primeros momentos, por 
medio de la media y la desviación estándar obtenida 
por el promedio de las varianzas de cada imagen 
ponderada con el número de partículas en cada 
imagen. 
 
Como se declaró, el uso del símbolo “nm” en los 
resultados de medición de este trabajo no implica 
garantía de trazabilidad metrológica a la unidad SI 
de longitud. 
 
 

4 RESULTADOS 
En la Figura 1 se observan algunas imágenes 
tomadas a 25kX, que fueron procesadas como se 
mencionó en el apartado sobre análisis de las 
imágenes. La Figura 2 muestra el histograma y los 
resultados de la estadística descriptiva para el área, 
en donde es notable la asimetría de la distribución, 
cuantificada por el valor del coeficiente de asimetría 
de 0.62 obtenido en su estadística descriptiva. La 
tabla 3 muestra los resultados en el espacio de 
longitud y el espacio log, en donde destaca que las 
diferencias entre los resultados entre ambos 
modelos no son significativas. La tabla 4 muestra 
los resultados finales para los cuatro mensurandos 
bajo estudio. 
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Figura 2. Histograma de las mediciones de área de 526 partículas contenidas en 23 imágenes. Los 
resultados de la estadística descriptiva de los mismos datos se muestran en el cuadro de la derecha. 
 

 
5. CONCLUSIONES 
La medición del tamaño y la distribución del tamaño 
de nanopartículas de oro discretas esferoidales se 
realizó por microscopia de transmisión de 
electrones, en una primera etapa partiendo de una 
muestra ya preparada en un sustrato con una 
superficie de cargas positivas para mejorar la 
dispersión y reducir el número de partículas que se 
tocan entre sí, eliminando la contribución a la 
incertidumbre de medición debida a la preparación.  
 
El uso de una herramienta de análisis automatizado, 
como el ImageJ, del tamaño de partícula es esencial 
para obtener en tiempos razonables las 
distribuciones del tamaño de partícula por MTE. Los 
mensurandos medidos por este análisis fueron el 
tamaño de partícula y la distribución de su tamaño, 
cuantificados en términos del diámetro equivalente, 

el área, el diámetro de Feret y el factor de forma de 
las nanopartículas de oro. El análisis estadístico de 
los datos probó que el modelo de distribución log-
normal se ajusta mejor para los mensurandos 
considerados a excepción del factor de forma. La 
consistencia de los datos fue evaluada, sin embargo 
en el análisis se eliminaron valores atípicos 
resultantes de partículas aglomeradas. La precisión 
de las medidas fue el factor que más contribuyó a 
las respectivas incertidumbres de medida. 
 
Las nanopartículas poseen propiedades químicas y 
físicas únicas que surgen de sus dimensiones en la 
nanoescala, lo que es de interés actual por sus 
potenciales aplicaciones industriales y sus 
implicaciones en la salud y el medio ambiente. Por 
lo que la medición confiable y con exactitud 
suficiente  de tamaño y distribución de tamaño son 
parámetros de interés fundamental.  
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La MTE es uno de los primeros métodos utilizados 
para determinar los mensurandos antes 
mencionados, aun cuando presenta un alto costo y 
lentitud como inconvenientes. Sin embargo, dado 
que se presentan numerosos factores que influyen 
en las medidas del tamaño de las nanopartículas, es 
importante desarrollar protocolos validados, 
utilizando materiales de referencia que permitan 
lograr trazabilidad metrológicas a la unidad SI de 
longitud, y que detallen cómo y con qué certidumbre 
se determina el tamaño y la distribución del tamaño 
de la nanopartícula mediante esta técnica de 
medición. 
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Resumen: Los materiales ferroeléctricos son, tecnológicamente, una clase importante de materiales debido a 
sus propiedades piezoeléctricas, ópticas y magnéticas. El sistema Pb(Zr1−x,Tix)O3, es ampliamente conocido 
por sus extraordinarias propiedades piezoeléctricas, manteniendo un papel dominante en las aplicaciones 
tecnológicas. La situación ambiental y de salud con el plomo,  ha abierto el desarrollo a materiales cerámicos 
libres de plomo, entre los que se encuentran los titanatos de bismuto, de sodio, de potasio y bario. En este 
trabajo se presentan los resultados de la fabricación de cerámicos libres de plomo del sistema BNT-BKT-BT 
de composición en la región morfotrópica. Se procesaron tres composiciones 0.825BNT-0.15BKT-0.025BT, 
0.805BNT-0.17BKT-0.025BT y 0.775BNT-0.20BKT-0.025BT. El cerámico con 0.20BKT fue el que presentó la 
mayor densidad y polarización remanente. 
 
 
1. INTRODUCCIÓN 
 

Los materiales ferroeléctricos son, 
tecnológicamente, una clase importante de 
materiales que presentan una gran variedad de 
fenómenos. Estos materiales tienen una 
polarización eléctrica permanente que puede ser 
revertida por la aplicación de un campo eléctrico [1]. 
El sistema Pb(Zr1−x,Tix)O3, ampliamente conocido 
por sus extraordinarias propiedades piezoeléctricas, 
mantiene un papel dominante en las aplicaciones 
tecnológicas de la piezoelectricidad. No obstante, la 
alta volatilidad del plomo particularmente durante las 
etapas de calentamiento de los procesos de 
preparación cerámica ha generado una justificada 
preocupación por el deterioro del medio ambiente y 
el riesgo potencial para la salud  [2]. La situación 
con el plomo,  ha abierto el desarrollo a materiales 
cerámicos libres de plomo, entre los que se 
encuentra el titanato de bismuto sodio 
(Bi0.5Na0.5)TiO3-titanato de bismuto potasio 
(Bi0.5K0.5)TiO3-titanato de bario (BaTiO3), conocido 
como el sistema BNT-BKT-BT. Este sistema ha 
revelado buenas propiedades piezoeléctricas en 
composiciones dentro de la denominada región 
morfotrópica, aunque ha sido explorado en pocas 
ocasiones en la literatura [3]. La región morfotrópica 
es relevante, ya que las propiedades ferroeléctricas 
se incrementan sustancialmente. Anteriores 
contribuciones del grupo de cerámicos 
multifuncionales del CINVESTAV-Unidad Querétaro 
han enmarcado dicha región en el intervalo de 
concentración de BKT entre 12 a 24 %mol [4]. En 
este trabajo se presentan los resultados de la 
fabricación de cerámicos libres de plomo del 

sistema BNT-BKT-BT de composición en la región 
morfotrópica, así como la caracterización de 
propiedades físicas durante su procesamiento 
mediante mecanosíntesis, calcinación y 
sinterización. El principal objetivo fue determinar el 
cerámico que presentara la mayor densidad y la 
mejor propiedad ferroeléctrica. 
  
2. DESARROLLO EXPERIMENTAL 
 
Se consideraron tres composiciones del sistema 
BNT-BKT-BT: BKT15) 0.825BNT-0.15BKT-0.025BT, 
BKT17) 0.805BNT-0.17BKT-0.025BT  y BKT20) 
0.775BNT-0.20BKT-0.025BT. Las soluciones 
solidas de BNT-BKT-BT se prepararon en el molino 
planetario Retsch PM400, empleando las siguientes 
condiciones: relación masa de bolas/masa de 
muestra de 5:1, molienda en húmedo con metanol, 
250 s-1 por dos horas de tiempo. Se emplearon 
reactivos de pureza grado ACS, en las cantidades 
respectivas para producir 50 g de muestra, y 
considerando las siguientes reacciones para la 
formación del BNT y BKT respectivamente: 
 
Na2CO3 + 4TiO2 + Bi2O3 → 4(Bi0.5Na0.5)TiO3 + CO2 
 
K2CO3 + 4TiO2 + Bi2O3 → 4(Bi0.5K0.5)TiO3 + CO2 
 
En el caso del BT, se adicionó como reactivo puro. 
Los polvos de la molienda se calcinaron a 675 oC 
durante 24 horas. La velocidad de calentamiento en 
el  horno de convección FELISA fue de 10 
oC/minuto. Al terminar la calcinación, los polvos se 
remolieron por 2 horas a 150 s-1. Posteriormente 
los polvos se secaron a 85 oC en la parrilla de 
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calentamiento con agitación. Con los polvos 
calcinados, se prepararon pastillas de 2.54 cm (1”) y 
5.08 cm (2”) de diámetro, agregando 12.5 g y 24 g 
de muestra, empleando 100 kg-f/cm2 y 145 kg-f/cm2 
durante 10 minutos, respectivamente. Estas 
pastillas se sinterizaron a 1050 oC durante 5 horas 
en el  horno de convección FELISA, dejándolas 
enfriar en el horno hasta temperatura ambiente. 
Las muestras obtenidas en las etapas de molienda 
de alta energía, calcinación y sinterización se 
caracterizaron con el microscopio electrónico JEOL 
JXA8530F, el difractómetro de rayos x RIGAKU 
DMAX 2100 y el espectrómetro μRaman Thermo 
Fisher DXR (láser de 532 nm). Se midió la densidad 
de las pastillas sinterizadas por el método de 
Arquímedes. La propiedad ferroeléctrica se evaluó 
mediante la medición de los lazos de histéresis de 
las muestras (curvas de voltaje vs polarización) en 
el medidor Radiant Precision LC.  
 
3. RESULTADOS 
 
La imagen del microscopio electrónico para la 
muestra BKT17 después de la molienda, se 
presenta en la figura 1. El espectro Raman, con 
láser de 532 cm-1,  para la muestra BKT 17, 
obtenida después de la molienda se presenta en la 
figura 2. Se identifican señales Raman a los 
siguientes valores de corrimiento Raman: 92, 142, 
181, 208, 280, 312, 394, 445, 513, 634 cm-1. 
 

 
 

Figura 1. Imagen de microscopia electrónica de la 
muestra BKT17, obtenida con electrones 

secundarios. La muestra presenta un tamaño de 
partícula de 0.18 ± 0.04 µm. 
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Figura 2. Espectro Raman de la muestra BKT17, 
molienda a 250 s-1 por 2 h. 

 
El difractograma de los polvos calcinados 
correspondientes a la muestra BKT17 se presenta 
en la figura 3 (2θ de 20 a 80o). En el difractograma 
se observa un pico entre 39.5o y 40.5o, mientras que 
en la región de 46o a 47o se pueden indexar dos 
picos relativamente juntos a 46.48o y 46.54o. Las 
pastillas sinterizadas quedaron con las dimensiones, 
2.68 +/- 0.01 cm de diámetro y 4 mm de espesor y 
de 5.17 +/- 0.02 cm de diámetro y 2.4 mm de 
espesor, ver figura 4. La contracción de las pastillas, 
considerando solamente el diámetro, fue de 25 y 40 
% respectivamente. 
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Figura 3. Patrón de DRX de la muestra BKT17 en el 

intervalo 2 theta de 20o a 80o. 
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Figura 4. Imagen de las pastillas de la muestra 
BKT17, obtenidas después del sinterizado a 1050 oC 

por 5 h. 
 
 
En la figura 5 se puede observar el valor de la 
densidad en función de la concentración de BKT. 
La morfología de los granos obtenidos para las 
muestra BKT20, se puede visualizar en la figura 6. 
El tamaño de grano para la muestra BKT15 fue de 
0.58 ± 0.03 µm, mientras que para la muestra 
BKT17 fue de 0.47 ± 0.02 µm. El espectro Raman 
de cada una de las muestras sinterizadas, se puede 
observar en la figura 7. Se identifican señales 
Raman a valores de corrimiento Raman de 115, 
281, 542, 612 y 831 cm-1. 
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Figura 5. Grafica de la densidad en función de la 
concentración de BKT. 

 
 

 
 

Figura 6. Imagen de electrones secundarios de la 
muestra BKT20 sinterizada. 

1000 800 600 400 200

 

Corrimiento Raman (cm
-1
)

BKT20

 I
n

te
n

s
id

a
d

 R
a

m
a

n
 (

u
.a

)

 

BKT17

 

 

BKT15

 
 
Figura 7. Espectro Raman de las muestras BKT15, 

BKT17 y BKT20, sinterizadas a 1050 oC por 5 h. 
  
Las curvas de histéresis (Voltaje vs Polarización) 
para las muestras cerámicas fabricadas se 
presentan en la figura 8. 
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Figura 8. Curvas de histéresis obtenidas para los 
cerámicos BNT-BKT-BT fabricados. 

 
4. DISCUSIÓN 
 
Con respecto al difractograma de los polvos 
calcinados correspondientes a la muestra BKT17 
que se presenta en la figura 3, debemos considerar 
lo siguiente, a temperatura ambiente, el BT tiene 
una estructura tetragonal y el BNT tiene una 
estructura romboedral. Para evaluar la existencia de 
simetría de tetragonalidad, generalmente se evalúa 
el pico en la región 2θ de 42o-50o. En muestras de 
BT, con alta tetragonalidad, se puede observar una 
separación del pico en dos, correspondientes a los 
planos (200) y (002), mientras que para una 
muestra con 10%at de BNT se observa un solo pico, 
correspondiente al plano (200) [6].  En el sistema 
BNT-BKT, la simetría romboedral se puede 
caracterizar por la división del pico  en la región 
comprendida entre 39o a 41o a (003)/(021) y el pico 
único del plano (202) entre 45o y 47.5o. El pico 
asimétrico con un hombro, para la primera región, 
se puede indexar como (003)/(021) y gradualmente 
cambiar hacia un solo pico del plano (100) de la 
fase tetragonal con el incremento de la 
concentración de K. Cuando el pico presenta una 
mezcla entre un solo pico y un doble pico, puede 
significar un intermedio de fase tetragonal y 
romboédrica. En la región de 45o a 47.5o, se 
observaría un solo pico para el BNT puro 
correspondiente al plano (202) y dos picos para 
muestras con presencia de fase tetragonal, 
correspondientes a los planos cristalinos (200) y 
(002) [7].  En el difractograma de la figura 3, 
correspondiente a la muestra BKT17 calcinada y 
sinterizada,  para esta última condición se observa 
un pico entre 39.5o y 40.5o, mientras que en la 

región de 46o a 47o se pueden indexar dos picos 
relativamente juntos a 46.48o y 46.54o. 
En el espectro Raman de las muestras  BKT15, 
BKT17 y BKT20 sinterizadas, se identifican señales 
Raman a valores de corrimiento Raman de 110, 
270, 520, 600 cm-1. Estas tres últimas señales muy 
anchas, lo que sugeriría la contribución o 
traslapamiento de varias señales. Dichas señales se 
pueden deconvolucionar hasta en 5 líneas y al 
caracterizarse por su número de onda, ancho e 
intensidad, se puede estudiar la transición de fase 
romboedral a tetragonal [5]. Para el caso del BNT, 
se ha reportado que a la temperatura de transición 
entre las fases romboedral y tetragonal se pueden 
encontrar las frecuencias para el modo de vibración 
A1(TO) a aproximadamente 130, 269 y 541 cm-1, y 
adicionalmente el modo más bajo E(TO) estaría a 
52 cm-1. De las curvas de histéresis, se aprecia la 
polarización de las muestras al aplicarles voltaje. La 
polarización remanente es de 6.2, 3.8 y 7.0 μC/cm2 
para las muestras BKT15, BKT17, BKT20, 
respectivamente. 
 
5. CONCLUSIONES Y TRABAJO A FUTURO 
 
Se obtuvieron cerámicos densos del sistema 
ternario BNT-BKT-BT de composición en la región 
morfotrópica. El tamaño de los cristalitos se 
encuentra en el orden de 500 nm. Se identifica la 
fase tipo perovskita en los materiales, aunque se 
requiere de una caracterización más exhaustiva 
para identificar la posible presencia de segunda 
fase. El comportamiento ferroeléctrico de los 
cerámicos es evidente en las curvas de histéresis. 
La composición con mayor densidad y polarización 
remanente es la que contiene 0.775BNT-0.20BKT-
0.025BT.    
 
El cerámico BKT20 se empleará en procesos de 
vaporización física, erosión por láser pulsado y 
catódica, con el fin de preparar películas delgadas 
sobre sustratos de silicio. 
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PARA LA DETERMINACIÓN DE ELEMENTOS EN HÍGADO DE BOVINO 
EN LOS PROCESOS DE CERTIFICACIÓN 

 
E. Castro Galván1, E. Zapata Campos1, N. Nuñez Cruz2. 

1Centro Nacional de Metrología 
Carretera a Los Cués km 4.5 Municipio El Marques Querétaro. 

442 21105000, ecastro@cenam.mx. 2Estudiante SIDEPRO Universidad Tecnológica de 
Oaxaca. 

 
Resumen: Se compararon los resultados preliminares de medición de elementos en hígado de bovino 
liofilizado que proviene de un lote candidato a material de referencia, utilizando las técnicas de fluorescencia 
de Rayos-X de longitud de onda dispersiva (XRF) y de reflexión total (TXRF). En el análisis por XRF se 
calcinó la muestra y se preparó por fusión de boratos, realizándose un análisis semicuantitativo de los 
elementos Na, Mg, P, K, Ca, Fe, Zn y Cu. En el caso de TXRF se utilizó una digestión ácida por microondas y 
el método de estándar interno con Ga para la cuantificación de P, K, Ca, Mn, Fe, Ni, Cu, Zn, As, Se y Rb. Los 
resultados preliminares obtenidos por ambas técnicas muestran concordancia en K, Zn y Fe, no así para P y 
Ca. Se considera que ambas técnicas tienen potencialidad para ser utilizadas en los procesos de certificación 
de elementos del lote de hígado de bovino liofilizado, sin embargo previamente se realizará una validación de 
método formal en la que estos resultados preliminares serán considerados.  
 
INTRODUCCIÓN  
 
La técnica de fluorescencia de rayos X (XRF) ha 
sido ampliamente utilizada para el análisis de 
elementos en diferentes matrices, principalmente en 
la industria metal mecánica, la industria minera y de 
semiconductores, sin embargo, poco a poco su 
utilización se ha diversificado a otro tipo de matrices 
como las biológicas y de alimentos [1]. Sin embargo, 
las aplicaciones de XRF para el análisis de 
elementos en matrices como la de hígado de bovino 
en comparación con análisis tradicionales son 
menores [2]. Esto es debido a que la técnica de 
XRF tiene como principal limitante los efectos de 
matriz, por lo mismo, la sensibilidad y los límites de 
detección (LD) son mayores y no pueden 
determinarse fracciones de masa en la mayoría de 
los elementos a niveles traza (fracción masa menor 
a 100 µg/g o ng/g o mg/kg) [3]. Las estrategias para 
minimizar el efecto de matriz básicamente son dos; 
a través de correcciones matemáticas y por la 
sustitución de matriz, utilizando una fusión de 
boratos [4]. Sin embargo, la técnica de fluorescencia 
de Rayos-X de reflexión total (TXRF), ha permitido 
esta diversificación, ya que por su configuración y 
diseño instrumental, ha permitido alcanzar LD del 
orden de mg/kg. El principio de medición de la 
técnica fue descubierto en 1923 por Compton, sin 

 
embargo, su utilización inició en los años 70 cuando 
Yoneda et al, lo utilizaron para la medición de una 
disolución de NiCl2 en agua, determinando en esta, 
Cr, Fe, Ni y Zn, en niveles de ng [5]. La utilización 
de TXRF ha sido menor en comparación con 
técnicas como la de espectrometría de absorción 
atómica de flama (FAAS), espectrometría de 
emisión atómica con plasma acoplado 
inductivamente (ICP-AES) y la de espectrometría de 
masas de alta resolución con dilución isotópica (ICP 
IDMS), sin existir una razón técnica. Por ejemplo 
Fernández-Ruíz [6] lo atribuye a los costos iniciales 
que representaba construir el equipo y a que los 
primeros fueron hechos a nivel laboratorio. En 
cuanto a las estrategias de tratamiento de las 
muestras utilizadas en TXRF son similares a las de 
técnicas de ICP-MS o ICP-AES, cuyo objetivo es el 
de aumentar la sensibilidad de la medición al 
eliminar la matriz, utilizando procesos de calcinación 
o de digestión ácida por microondas, por ejemplo 
[7]. Cabe mencionar que otra ventaja de la técnica 
de TXRF sobre las técnicas antes mencionadas, es 
su posibilidad de efectuar el análisis simultáneo, es 
decir, con la misma preparación de muestra es 
factible el análisis de todos los elementos 
detectables aun mismo tiempo con el uso del mismo 
un estándar interno. 
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En la figura 1 Tölg et al., [8] compararon los LD 
relativos de TXRF con otras técnicas de medición 
como plasma inductivamente acoplado a 
espectrometría de emisión óptica (ICP-OES), 
espectrometría de absorción atómica electrotérmica 
(ETAAS) e ICP-MS, y como puede verse los LD 
relativos para TXRF van de 0.05 µg/L a 5 µg/L, 
dependiendo del elemento.  
 
En este trabajo se probó una preparación de 
muestra poco tradicional para XRF, ya que la 
muestra se calcina para eliminar la matriz orgánica y 
después funde en boratos, obteniendo una solución 
sólida para su análisis. Posteriormente se desea 
realizar una cuantificación formal usando el método 
de reconstitución, el cual involucra la preparación de 
patrones sintéticos [9, 10, 11, 12]. Los resultados 
obtenidos por XRF se apoyaron con los resultados 
de TXRF, para evaluar la posibilidad de obtener 
análisis confiables de elementos de hígado de 
bovino con la preparación de muestra por fusión. Y 
en forma general, se pretende considerar la 
factibilidad para que ambas técnicas se utilicen en la 
certificación de un hígado de bovino. 

 
Figura 1. Comparación de límites de detección 

relativos del análisis de elementos con diferentes 
técnicas ICP-OES, FAAS, TXRF, ET-AAS e ICP-MS 

[8]. 

2. DESARROLLO 
 
Materiales  
Muestra. Como material problema para ambas 
técnicas se utilizó un candidato a material de 
referencia de hígado de bovino liofilizado preparado 
en el CENAM. El material es un lote de 100 
unidades de viales de vidrio ámbar con 7 g de 
hígado liofilizado.  
 
Materiales de referencia certificados. Para XRF el 
SRM 1577c “hígado de bovino” del National Institute 
of Standards and Technology (NIST), fue usado 
para la cuantificación. Para TXRF, se usó el material 
de referencia certificado SRM 1577c como material 
de control y como estándar interno se utilizó el SRM 
3119a también del NIST, que es una disolución de 
Ga. Para el análisis, esta fue preparada a una 
fracción masa de 10.0 mg/g. 
 
Reactivos. En la preparación de muestras por fusión 
para XRF, se empleó un fundente de tetraborato de 
litio (Li2B4O7) y bromuro de litio (LiBr) utilizado como 
desmoldante. Para el análisis por TXRF, en el 
proceso de digestión por microondas se utilizó 
HNO3 grado ultrex y agua con una conductividad 
eléctrica máxima de 0.056 µS/cm. 
 
Equipo 
Fluorescencia de rayos X. Para la medición se 
utilizó un espectrómetro de fluorescencia de Rayos 
X de longitud de onda secuencial, marca 
PANalytical, modelo Axios advanced con tubo de 
rayos X de rodio. Para la fusión de muestra se 
utilizó un equipo de gas marca Claisse modelo M4.  
 
Fluorescencia de Rayos X de Reflexión total. Para 
la medición se empleó un equipo de fluorescencia 
de rayos-X de reflexión total (TXRF) marca GNR 
modelo TX 2000. Para las digestiones se utilizó un 
equipo de microondas marca CEM modelo MDS-
2000, con un carrusel de 11 vasos y uno de control. 
 
Preparación de muestras 
Fluorescencia de rayos X. Se pesó 1 g de hígado 
liofilizado en un crisol de platino y se realizó la 
calcinación de la muestra dentro de una mufla a una 
temperatura de 600 °C por 16 h. Posteriormente se 
dejó enfriar hasta temperatura ambiente, para 
mezclarla con 6 g de Li2B4O7 y 0.025 g LiBr. 
Finalmente la mezcla se fundió para obtener una 
solución sólida en forma de una pastilla de 32 mm 
de diámetro. La preparación fue realizada de la 
misma manera tanto para la muestra, como para el 
SRM 1577c.  
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Fluorescencia de Rayos X de Reflexión total. El 
procedimiento de preparación de muestra fue 
aplicado tanto como para la muestra como para el 
SRM 1577c. Se pesaron 0.5 g de hígado liofilizado,  
agregando 5 ml de HNO3 y 2 ml de agua. Se le 
añadieron 0.7 g de disolución del estándar interno 
de Ga. El programa de digestión fue a presión 
máxima de 6.89475 x 105 Pa con una duración de 
35 min.  
 
Medición. 
Fluorescencia de rayos X. Se prepararon 8 
muestras independientes, es decir de 8 botellas 
diferentes del lote. Del SRM 1577c se realizaron 3 
preparaciones independientes, adicionalmente se 
prepararon 5 blancos analíticos. Todos ellos fueron 
medidos por triplicado, utilizando el ajuste de 
parámetros instrumentales mostrados en la tabla 1. 
 

Tabla 1. Parámetros de medición por XRF. 

 
 

La cuantificación por XRF se considera como semi 
cuantitativa, ya que se realizó una comparación de 
intensidades, tomando en cuenta que al estar 
diluidos tanto el SRM 1577c como la muestra en las 
mismas proporciones y con el mismo diluyente, los 
efectos de matriz pueden despreciarse y realizarse 
una comparación directa. 
 
Fluorescencia de Rayos X de Reflexión total. Se 
analizaron tres botellas del lote y de cada una se 
tomaron cinco submuestras después de digerida, 
colocando 8 µl en el porta muestra de cuarzo, el 
cual se coloca sobre una placa caliente a una 
temperatura entre 120 °C y 140 °C, para evaporar la 
parte líquida. En el análisis se identificaron las 
líneas Kα de cada elemento de interés. Se utilizó  
una radiación de Mo para la excitación de los 
elementos,  a 40 kV y 20 mA. Para la adquisición de 
intensidades de rayos X se empleó un detector de 
SDD (Silicon Drift Detector) usando un tiempo de 
adquisición de 300 s. Adicionalmente se prepararon 
y midieron blancos de reactivo para evaluar la 
posible contaminación o la influencia de los 
reactivos en las muestras problema. 

 
3. RESULTADOS 
 
Fluorescencia de rayos-X. Por XRF fue posible 
detectar ocho elementos; P, K, Ca, Na, Fe, Zn, Mg y 
Cu. Para Mg y Cu, debido a su baja fracción de 
masa los valores de la desviación estándar relativa 
(DER), fueron 117 % y 56 %, respectivamente, 
valores muy altos por lo que se omitieron en los 
resultados finales, los cuales pueden observarse en 
la tabla 2. Así mismo, puede observarse que los 
mejores valores de DER corresponden al P, K y Ca, 
siendo menores al 2 %. Para el Fe y el Zn la DER 
fue de 7 %. Debido a que el cambio de matriz fue 
muy severo, y que se usó una fusión de boratos, 
una metodología totalmente nueva, para matrices 
biológicas, se considera que estas variaciones son 
aceptables al compararlas con típicas preparaciones 
para minerales que tienen  valores de DER de 0.4 a 
2.7 % [13].  
 

Tabla 2. Fracción masa de los 6 elementos 
identificados en el hígado de bovino por XRF. 

 
 
Fluorescencia de Rayos-X de Reflexión total. Por 
esta técnica se identificaron y cuantificaron P, K, Ca, 
Mn, Fe, Ni, Cu, Zn, As, Se y Rb. Un espectro típico 
del análisis de hígado de bovino liofilizado se 
presenta en la figura 2, en la cual el eje “y” 
representa la intensidad de la radiación en 
kiloconteos por segundo (kcps) y el eje “x” 
representa la energía en kiloelectrón volts (keV).  
 
Por el diseño del equipo no se pueden detectar 
elementos con un número atómico (Z), Z ≤ 11. Los 
valores de DER de las muestras analizadas para los 
elementos cuantificados se encuentran entre el 6 % 
y el 45 %. El elemento con mayor DER es el Ca, 
esto puede ser debido a que es un elemento muy 
común en el medio ambiente y la posibilidad de una 
contaminación cruzada es muy alta. Los mejores 
resultados en cuanto a repetibilidad son para el Fe, 
Cu y Zn cuya DER se encuentra entre 3 - 5 %. Mn y 
Rb presentan una DER entre 7 - 9 %, P, K, Ca y Se 
tienen una DER entre 14 - 26 %, como se muestra 

Elemento
Línea 

espectral 

Cristal 

analizador
Detector 

Potencia         

(kV, mA)

Posición 

angular        

(°2 theta)

Na Kα PX10 Flujo 25, 160 22.3

Mg Kα PX10 Flujo 25, 160 20.5

P Kα Ge 111-C Flujo 25, 160 141

K Kα PX10 Flujo 25, 160 136.7

Ca Kα PX10 Flujo 33,133 113.1

Fe Kα PX10 Duplex 60, 66 57.6

Zn Kα PX10 Xe Sellado  60, 66 41.8

Cu Kα PX10 Duplex 60, 66 45.1

Elemento Promedio mg/kg DER

P 7711.1 0.5

K 9235.4 0.1

Ca 140.8 1.7

Na 1996.5 4.2

Fe 171.7 7

Zn 104.9 7.2
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en la tabla 3. En cuanto al SRM 1577 c se 
identificaron y cuantificaron los mismos 11 
elementos que para el candidato a MRC, 
obteniéndose un sesgo en los resultados de entre el 
6 % y 18%. 
 
 

Tabla 3. Fracción de masa de los 11 elementos 
identificados en el hígado de bovino por TRXF. 

 

4. DISCUSIÓN 
 
Los elementos que pudieron compararse por ambas 
técnicas fueron el K, Fe y el Zn. La diferencia entre 
las técnicas para el K es de 1.45 %, para el Fe 6.32 
% y para el Zn de 4.5 %. La concordancia entre 
valores está relacionada con la corrección del efecto 
de matriz de XRF por la preparación de fusión de 
boratos. La mejor concordancia entre ambas 
técnicas de medición fue con el K. Para el Zn el 
valor de 7 % DER en XRF y para TXRF de 13.6 %, 
casi el doble de XRF. Para el P se encontró una 
menor concordancia entre las técnicas, la diferencia 
fue de 4921.5 mg/kg. Sin embargo, observando que 
los valores de fracción de masa típicos de P en un 
hígado de bovino sano son del orden del 1 %-1.5 %, 
inferimos que el resultado obtenido por TXRF tiene 
una mejor aproximación al valor verdadero. 

 
 
 

 
Figura 2. Espectro multielemental de una muestra de hígado digerida y analizada por TXRF a través de sus 

líneas Kα. 
 
 

Elemento Promedio mg/kg DER

P 12632.6 12.1

K 9370.8 12.9

Ca 129.2 45.6

Mn 7.3 6.8

Fe 182.9 13.9

Ni 1.0 24.4

Cu 397.2 13.3

Zn 100.3 13.6

As 0.8 38.0

Se 1.8 15.5

Rb 25.9 15.1
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Figura 3. Comparación de la fracción masa 
promedio de P obtenida por TRXF y XRF. 

 
Para el Ca, la diferencia de fracción masa es menor, 
sin embargo TXRF reporta una DER de 45.6 % que 
es muy alta en comparación con el 1.7 % obtenido 
por XRF. El valor alto de DER en TXR, como ya se 
mencionó, pudo ser por una contaminación cruzada 
que incrementó la dispersión en los resultados. 
 

 
Figura 4. Comparación de la fracción masa 
promedio de Ca obtenida por TRXF y XRF. 

 
Es un hecho que observando el parámetro de 
repetibilidad de las mediciones, la técnica de XRF 
es mejor que la técnica TXRF, ya que para los 
elementos identificados, incluido el Na, la DER varió 
entre 0.1 – 7%. Al respecto es importante señalar 
que el manejo de la muestra en TXRF fue una de 
las fuentes más significativas de variación ya que el 
proceso de digestión influye en cada muestra. Así 
mismo, la preparación de los portamuestras y la 
eficacia en la obtención de una capa homogénea 
centrada es cuestión de habilidad del analista y su 
influencia en la repetibilidad de las mediciones es 
significativa. Esto es debido a que el ángulo de 
incidencia de los Rayos-X está muy focalizado, y si 
la muestra se encuentra fuera de esta zona, la 

pérdida de información es significativa. De la misma 
manera se debe lograr una película lo más plana 
posible para evitar que la radiación que surja de la 
muestra lleve una dirección fuera del detector. 
Así mismo, se intentó realizar una deposición 
multicapa para lograr una mayor intensidad en la 
señal. Tratando de mejorar estos aspectos, en la 
optimización del método de deposición de la 
muestra, se utilizó un soporte de solución de silicón, 
sin embargo no funcionó adecuadamente para este 
tipo de muestras por lo que se optó por una 
deposición sin soporte y con una sola capa, como 
se puede apreciar en la figura 5.  
 

 
Figura 5. Deposición de la muestra digerida en los 

portamuestras de cuarzo previo al análisis por 
TRXF. 

 
En el caso de la técnica de XRF se pudieron 
minimizar los efectos de la matriz al utilizar una 
preparación de fusión con boratos. Sin embargo, el 
magnesio, por ser un elemento ligero y en baja 
concentración en esta muestra, presentó resultados 
muy dispersos que no permitieron ni siquiera su 
semi cuantificación. Los valores del cobre tampoco 
pudieron considerarse, en este caso, lo más 
probable es que la adición del desmoldante que fue 
usado (LiBr), haya provocado compuestos volátiles 
con el cobre y la pérdida de este analito [14]. Por 
otra parte, en la preparación de muestras orgánicas 
por fusión, aún quedan varios puntos por optimizar 
para poder preparar en un futuro patrones 
sintéticos, tales como la influencia de la secuencia 
de adición de los elementos, o el ajuste en los 
cálculos estequiométricos para imitar la composición 
química. Sin embargo los resultados de pruebas de 
repetibilidad en la preparación de la muestra al 
mantenerse constantes, señalan la posibilidad de 
éxito. En el caso de niveles de fracción masa 
alrededor de 0.5 -1.0 mg/kg se buscará aumentar el 
tamaño de muestra. En cuanto a los resultados 
obtenidos por TXRF se aumentará la repetibilidad 
utilizando una sola capa en la preparación de las 
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muestras en los portamuestras, la temperatura de 
evaporación tiene que ser más lenta y homogénea. 
Por otra parte, se considera que existe una menor 
dispersión de valores por XRF debido a que en la 
preparación, la muestra se disuelve completamente 
en el fundente, lográndose una disolución 
homogénea. Sin embargo, esta misma disolución 
hace que los elementos en baja fracción de masa se 
pierdan.  Así mismo, se utilizará la opción de 
atmósfera de He para poder analizar y cuantificar 
elementos ligeros Z ≤ 11. 
%, lo cual indica que es normal obtener valores de 
DER arriba del 6% en mediciones de este tipo de 
material, posiblemente debido a su naturaleza 
intrínseca y su desarrollo como MRC.  
 
5. CONCLUSIONES 
 
La optimización para el análisis de elementos por 
TRXF en la matriz de hígado de bovino fue 
satisfactoria al poder identificar y cuantificar 11 
elementos con una DER entre 6-38%, con niveles 
de fracción masa entre 0.5 mg/kg hasta 1 %. Para el 
Ca se evaluará nuevamente el proceso de digestión 
y de preparación de los portamuestras para 
disminuir la DER que fue de 45.6 %. Es importante 
señalar que la ventaja de TXRF contra otras 
técnicas clásicas usadas para este tipo de análisis 
es que se permite un análisis multielemental en una 
sola corrida y a niveles tan bajos como 0.5 mg/kg 
que fue el caso del As. Estos límites tan bajos se 
deben a la disminución de los efectos de matriz, 
propios de la técnica.  
 
En los resultados por XRF, el número de elementos 
detectados fue menor debido a los límites de 
detección propios de la preparación de muestras por 
fusión. Aunque eliminó los efectos de matriz y fue 
posible realizar un análisis semicuantitativo con el 
SRM 1577c.  
 
Los resultados de K, Fe y Zn fueron muy similares 
entre ambas técnicas XFR y TRXF.  
 
En estos momentos, para XRF se está trabajando 
con el método de reconstitución, para lograr una 
cuantificación formal del hígado usando fusión y 
trazable. Así mismo, se pretende que al incrementar 
la cantidad de muestra se puedan analizar un 
número mayor de analitos. Por otra parte, en el 
análisis por XRF no fue viable tener un material de 
referencia certificado diferente al SRM 1577c, por lo 
que imposibilitó usar un material de control que 
validara los resultados obtenidos. Sin embargo, la 
comparación con TXRF, al usar la disolución de 

galio como estándar interno y al SRM 1577c como 
control, los resultados obtenidos pueden servir 
como soporte para validar los resultados de XRF. 
Las técnicas de TRXF y XRF son potenciales para 
ser utilizadas en los procesos de evaluación de la 
homogeneidad y estabilidad de los candidatos a 
materiales de referencia de elementos en matrices 
biológicas y su utilización en los proceso de 
certificación. Se está iniciando el proceso de 
validación de las dos técnicas propuestas. También 
se están realizando análisis con las técnicas de ICP-
MS y activación neutrónica con apoyo de otros 
institutos de metrología, para una más amplia 
comparación de resultados.  
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Resumen: La necesidad de contar con materiales de referencia confiables para la caracterización de 
escorias, requiere de procedimientos especiales de preparación de muestra y la elaboración de calibradores 
sintéticos para su certificación como materiales de referencia. El objetivo de este trabajo es mostrar el 
desarrollo del proceso de medición utilizando calibradores sintéticos en la caracterización de una escoria de 
alto horno por espectrometría de fluorescencia de rayos X (FRX) con el fin de llevar a cabo su certificación, 
para que a su vez, este material permita la caracterización de otras escorias para evaluar su aplicación y 
empleo en la industria de la construcción. Adicionalmente, el nuevo MRC podrá usarse para el desarrollo de 
validación de métodos y como material de control. Los analitos caracterizados fueron Ca, Si, Al, Fe Mg, Mn, 
Ti, K, S y Zr.  
 
1. INTRODUCCIÓN 
 

Las escorias son productos no deseados que se 
originan en el proceso de fusión de aceros, sin 
embargo son utilizadas en la construcción de 
caminos [1], en la remediación de suelos y 
principalmente en la preparación de cementos 
conocidos como cementos siderúrgicos [2]. La 
adición de escorias a los cementos proporciona 
propiedades y características sensiblemente 
mejores que los cementos portland ordinarios, tales 
como menor calor de hidratación, alta resistencia a 
los sulfatos y al agua de mar. Sin embargo, para 
poder cumplir con el comportamiento deseado como 
materia prima, se requiere su composición 
elemental para calcular el balance químico del 
cemento como producto final.  
 
En espectrometría de fluorescencia de rayos X 
(FRX), el método de reconstitución [3, 4, 5], se 
aplica para realizar la cuantificación a través de la 
elaboración de calibradores sintéticos, para 
muestras en donde haya  ausencia de materiales de 
referencia certificados (MRC) similares en matriz y 
concentración del analito, y además para 
proporcionar trazabilidad en las mediciones y un alto 
grado de exactitud [6,7]. Ha sido utilizado 
ampliamente en aplicaciones cerámicas [8], en 
aleaciones de aluminio y acero  [9, 10] y 
últimamente también se han estado probando con 
matrices orgánicas [11]. El procedimiento se basa 
en la reconstitución sintética de calibradores muy 
similares a la muestra usando disoluciones 
monoelementales calibradoras espectrométricas o 
sales con un valor certificado de pureza. Para poder 

realizar la comparación, se requiere guardar la 
misma proporción entre la muestra y el calibrador 
sintético. El reto analítico del método de 
reconstitución, es conservar dicha proporción, para 
ello que es necesario realizar pruebas de pérdidas 
por calcinación a las muestras (LOI por sus siglas 
en inglés; Loss on Ignition). En esta prueba se 
simulan las pérdidas ocurridas en la fusión; materia 
orgánica, humedad y elementos volátiles. Este paso 
es muy sencillo, pero imprescindible para lograr 
resultados exactos. En algunos casos, los analitos, 
por el mismo proceso de calentamiento se oxidan 
logrando una condición más estable, por lo que se 
obtiene un peso mayor al inicialmente usado en la 
prueba, entonces se habla de ganancias por 
calcinación (GOI; Gain on ignition). A partir de los 
valores LOI o GOI, se realiza la preparación de 
muestras ajustando pérdidas, o ganancias, a 1 g. 
 

La muestra que se utilizó es una escoria de alto 
horno, perteneciente a un lote candidato a MRC 

compuesto por 256 botellas, cada una de 60 g, y 

con tamaño de partícula de 60 μm. Para la 
experimentación se eligieron 6 botellas tomadas a 

través de un muestreo aleatorio estratificado. Previo 
a la experimentación, se evaluó la homogeneidad 

física y química del lote.  

 
Para la medición se contempló el uso de MRC como 

control para validar la curva de calibración 
preparada con calibradores sintéticos, por lo cual 

también  a estos materiales se les realizaron 
pruebas de calcinación. 
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2. DESARROLLO 
 
Instrumentación. Se utilizó un espectrómetro de 
fluorescencia de Rayos X de longitud de onda 
secuencial, marca PANalytical, modelo Axios 
advanced con tubo de rayos X de rodio. Para la 
fusión de muestra se utilizó un equipo de gas marca 
Claisse modelo M4. 
 
Reactivos y MRC. Se utilizó un fundente de (TBL) 
tetraborato de litio (Li2B4O7) marca Claisse grado 
puro. Se empleó además yoduro de litio (LiI) con 
una una fracción de masa aproximada de 0.25 g/g 
como desmoldante con el fin de evacuar 
completamente la muestra del molde y LiNO3 como 
un oxidante para ayudar la retención del azufre en la 
muestra. Se utilizaron  además MRC unielementales 
para la preparación de patrones sintéticos y  MRC 
de escoria como control. Estos MRC se detallan en 
la tabla 1. El SRM 88b tiene un valor LOI de 
referencia y fue usado como control para el 
procedimiento de pérdidas por calcinación.  
 

Tabla 1. Descripción de MRC utilizados. 

 
 
Análisis semi cuantitavo. En forma preliminar se 
realizó con FRX un análisis semi cuantitativo 
utilizando el programa informático del equipo, que 
compara las intensidades de la muestra con valores 
de calibrantes almacenados en la biblioteca. Los 
resultados de este análisis permiten tener una 
aproximación de la fracción masa de los analitos 
presentes para elaborar los primeros calibradores 
sintéticos. 
 
Pérdida o ganancia por calcinación (LOI o GOI). 
En crisoles de platino se pesó 1 g de muestra de 
cada una de las seis botellas de la escoria, al igual 

que los CRM. Los crisoles se introdujeron a una 
mufla a 1000 °C por aproximadamente 6 horas. 
Después, mediante pesado se estiman sus pérdidas 
o ganancias de masa. Este proceso se realiza 
tantas veces sean necesarias hasta llegar a peso 
constante. El valor de LOI o GOI se expresa en 
porcentaje de acuerdo a la ecuación 1 y expresado 
como un factor de acuerdo a la ecuación 2.  
 

 
100*/ %

i

fi

m

mm
GOILOI


 …………. (1) 

Donde: 
im    = Masa inicial de la muestra. 

fm  = Masa final después de la calcinación de la 
muestra. 

GOILOI
GOILOIFactor

/%

1
/ 

 
…………. (2) 

 
Preparación de muestras y MRC. Para cada 
muestra de escoria y MRC de control, se pesó 1 g 
de material y 6.5 g de fundente de TBL 
colocándolos en un crisol de platino-oro (95 – 5 %). 
Se agregó 0.05 g de desmoldante. Posteriormente 
se llevo al equipo Claisse M4 para su fusión 
(alrededor de 1000 °C) hasta la obtención de 
pastillas de vidrio de 32 mm de diámetro. En la 
figura 1 se aprecia en forma gráfica la preparación 
descrita. Adicionalmente se prepararon 6 blancos 
fundiendo sólo 6 g de fundente. 
 
Preparación de calibradores sintéticos. Del 
análisis cualitativo que se realizó a la muestra, se 
identificaron los elementos presentes y 
cuantificables de acuerdo al nivel de fracción masa 
en que se encuentran y al límite de detección del 
instrumento. Se eligieron las disoluciones 
monoelementales (MRC) que serían usados para la 
elaboración sintética de una escoria. Para realizar 
los cálculos de adición de estas disoluciones se 
considera como base 1 g de muestra realizando un 
balance estequiométrico [5].  
 
Medición. Después del ajuste de parámetros 
instrumentales en el espectrómetro de FRX, la 
secuencia de medición se efectuó en forma 
aleatoria, alternando la medición de muestras de 
escoria, calibradores sintéticos, MRC y blancos. 
Para cuantificar se utilizó calibración externa para 
cada elemento. 
 

Identificación Procedencia * Uso

SRM 3126a NIST Adición de Fe en calibrador sintético
SRM 3169 NIST Adición de Al en calibrador sintético
SRM 3162a NIST Adición de Ti en calibrador sintético
SRM 3131a NIST Adición de Mg en calibrador sintético
SRM 3154 NIST Adición de S en calibrador sintético
SRM 3132 NIST Adición de Mn en calibrador sintético
SRM 3169 NIST Adición de Zr en calibrador sintético
DMR57d CENAM Adición de K en calibrador sintético

BAM RS1 BAM Adición de Si en calibrador sintético
BAM RS3 BAM Adición de Ca en calibrador sintético
SRM 88b NIST Control en la determinación de LOI / GOI

802-1 ECISS IRMM Control  en la calibración
804-1 ECISS IRMM Control  en la calibración
806-1 CECA IRMM Control  en la calibración
851-1  EURO IRMM Control  en la calibración

879-1 BASIC S IRMM Control  en la calibración
* NIST  Instituto Nacional de  Estándares y Tecnología (Estados Unidos)
    CENAM  Centro Nacional de Metrología (México)
    BAM  Instituto Federal  para la Investigación y Ensayo de Materiales en Alemania 
    IRMM Instituto para Materiales de Referencia y Mediciones  (Unión Europea)
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Figura 1. Preparación de las muestras de escoria y 

MRC por fusión. 
 
 
Verificación de los valores de control. La 
validación de los resultados obtenidos fue a través 
de la comparación del valor promedio contra el valor 
certificado de cada analito en los MRC empleados 
como control. Para ello se procedió a estimar el 
sesgo relativo para determinar la veracidad de la 
medició, de acuerdo a la ecuación 3. 
 

  ̂     
   ̅

 
           ………..(3) 

Donde;  

  ̂    = Porcentaje de sesgo relativo estimado 

μ       = Valor certificado o de referencia de cada 

analito 

 ̅        = Valor promedio obtenido por medición 

Así mismo, los valores obtenidos de desviación 
estándar relativa (DER) se utilizaron para 
determinar la precisión de la medición. 
 
 

 
3. RESULTADOS 
 
Análisis Semicuantitativo. Los elementos que se 
consideran cuantificables y de interés se muestran 
en la tabla 2, junto con sus valores en fracción 
masa. 
 

Tabla 2. Elemento de interés y sus valores de 
fracción de masa (w) semi cuantitativos. 

 
 
Pérdida o ganancia por calcinación (LOI o GOI). 
Usualmente en el CENAM está prueba se lleva a 
cabo  con un máximo de cinco calcinaciones hasta 
lograr un peso constante de la muestra, y es ahí 
cuando se determina el valor real LOI. Sin embargo, 
este material, no siguió el comportamiento de un 
mineral, y no pudo conseguirse nunca la 
estabilización del peso constante. Estos resultados 
obtenidos dieron pie a la realización adicional de 
dos pruebas independientes de calcinación. Las 
tablas 3 y 4 muestran los resultados obtenidos en 
estas pruebas, resaltando además el número de 
calcinaciones realizadas y el último valor LOI. Cabe 
resaltar que cada prueba de calcinación toma 
alrededor de 18 horas. En la tabla 4, se muestra 
además el valor de pérdidas del SRM 88b que 
estuvo como control y del cual se tenía el valor LOI 
de referencia en su certificado.  
 

Tabla 3. Resultados de la primera prueba de 
calcinación. 

 
 
 
 
 
 
 
 
 

Analito
Fe Si Ca Al Ti Mg Mn S K Zr

Fracción 

masa     

(% w/w)
0.41 16.81 35.16 4.54 0.96 8.45 5.21 1.15 0.39 0.82

Escoria 1 2 3 4 5 6

Peso muestra 

(g)
1.0002 1.0000 1.0002 1.0000 1.0000 0.9999

Peso muestra 

calcinada (g)
0.9867 0.9873 0.9864 0.9867 0.9912 0.9856

Diferencia (g) 0.0135 0.0127 0.0138 0.0133 0.0088 0.0143

Resultado Pérdida Pérdida Pérdida Pérdida Pérdida Pérdida

Promedio de 

pérdidas  (g)

%LOI 1.35 1.27 1.38 1.33 0.88 1.43

Factor LOI 0.74 0.78 0.73 0.75 1.13 0.70
Número de 

calcinaciones 

0.0127

12
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Tabla 4. Resultados de la segunda prueba de 
calcinación.

 
 
Sin embargo cuando se realizaron los análisis de 
cuantificación usando los patrones sintéticos, la 
señal del MRC usado como control se encontraba 
demasiado alta, dando un valor mayor a su valor 
certificado. Por lo que nuevamente se revisaron los 
datos de pérdidas por calcinación y la literatura 
correspondiente. La ASTM (American Society 
Testing Materials) en su método de prueba C114 
“Standard Test Method for Chemical Analysisi of 
Hydraulic Cement” [12], menciona que para 
pérdidas por calcinación de escorias, la prueba se 
corre sólo una vez y el tiempo de permanencia es 
de sólo 15 minutos.  Así mismo menciona que en 
lugar de una pérdida se considera una ganancia 
debido a la oxidación  de sulfuros que usualmente 
están presentes. La revisión de los datos del 
experimento mostró que al considerar solo el primer 
valor de las mediciones, estos no eran una pérdida 
sino una ganancia, como se muestra en la tabla 5. 
En la misma tabla está incluido el valor LOI del CRM 
802-1, el cual fue usado como control en la 
cuantificación. 
 

Tabla 5. Valores de calcinación considerando el 
primer valor. 

 
 

La ganancia de peso se debe a la oxidación de 
elementos, que pasan de su estado metálico o 
semi-reducido a completamente oxidado. En la 
fundición de aceros, durante el proceso de 
eliminación de escorias el cual se lleva a 1600 °C, lo 
más probable es que los minerales esten en un 
estado reducido y, por lo tanto, hay una oxidación 
cuando se realiza la experimentación del LOI, en el 
proceso de calcinación. Las ganancias de peso, en 
lugar de pérdidas, ocurren más frecuentemente en 
materiales con alta cantidad de hierro ferroso (Fe+2), 
como en el mineral de hierro, y durante el 
calentamiento en aire el Fe+2 reacciona con el 
oxígeno y se oxida a Fe+3. 
 

4FeO + O2            2Fe2O3 
 
En este caso, lo más probable es que la 
contribución de ganancia sea principalmente debida 
a la combinación del hierro presente y a la oxidación 
de azufre, de sulfito a sulfato. 
 
Preparación de muestras. Las muestras se 
prepararon por triplicado, lográndose al final 18 
muestras de escoria, 15 muestras de los MRC de 
control y 6 blancos.  
 
Preparación de calibradores sintéticos. Se 
prepararon 14 patrones sintéticos y en la tabla 6 se 
muestra el intervalo de fracción de masa utilizado 
para cada analito. La preparación de un gran 
número de patrones se debe a que era necesario  
tener un intervalo de concentración amplio para la 
curva de calibración de cada analito. Adicionalmente 
con este intervalo  se determinó el intervalo lineal e 
intervalo de trabajo de cada elemento. La 
información es parte de los parámetros de 
validación de método en el análisis de este material. 
 

 
 Tabla 6. Intervalos de fracción de masa (w) de los 

calibrantes sintéticos para cada analito. 

 
 
Medición. Una vez que se corrigieron los valores de 
calcinación considerando una ganancia de peso,  se 
preperaron nuevas muestras de escoria y de los 
MRC. Después de la medición los resultados finales 
de concentración se muestran en la tabla 7 para 
cada elemento analizado. 

Muestra Escoria 1 Escoria 2 Escoria 3 SRM 88b

Peso muestra 
(g) 1.0000 1.0000 0.9999 1.0000

Peso muestra 
calcinada (g) 0.9895 0.9902 0.9894 0.5292

Diferencia (g) 0.0105 0.0098 0.0105 0.4708

Resultado Pérdida Pérdida Pérdida Pérdida

Promedio de 
pérdidas  (g) 0.4698

%LOI 1.35 1.27 1.38 47.08

Factor LOI 0.74 0.78 0.73 0.021

Número de 
calcinaciones 

Valor de 
referencia 

0.4698

0.0103

31

Muestra Escoria 1 Escoria 2 Escoria 3 Escoria 4 Escoria 5 MRC 802-1

Peso muestra 
(g) 1.0000 1.0000 1.0000 0.9999 1.0000 1.0000

Peso muestra 
calcinada (g) 1.0058 1.0062 1.0063 1.0058 1.0050 1.0055

Diferencia (g) -0.0058 -0.0062 -0.0063 -0.0059 -0.0050 -0.0055

Resultado Gananacia Gananacia Gananacia Gananacia Gananacia Gananacia

Promedio de 
pérdidas  (g) -0.0055

%GOI -0.58 -0.62 -0.63 -0.59 -0.50 -0.55

Factor GOI -1.72 -1.61 -1.59 -1.70 -2.00 -1.82

Número de 
calcinaciones 1

-0.0058

1

Fe Al Ti K Mg

0.35-0.90 1.00-10.82 0.10-2.03 0.20-0.68 2.50-9.49

S Mn Zr Si Ca

0.05-1.15 0.03-5.20 0.01-0.80 12.49-61.89 24.05-77.81

Fracción masa  (% w/w)
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Tabla 7. Valores de fracción de masa (w) para la 

escoria de alto horno. 

 
 
Verificación de los valores de control. Los 
resultados de la medición de la fracción de masa de 
cada elemento realizada al MRC 802-1, el cual fue 
utilizado como material de control, se muestran en 
la tabla 8.  Observando los valores de R2 de la 
regresión lineal generada de muestras preparadas 
con un valor GOI y las preparadas con un valor 
LOI,se observa que los valores de correlación  R2 

presentan una buena linealidad (>0.99). Como 
puede advertirse, al considerar un valor de GOI en 
lugar de un valor de LOI, el valor medido del MRC 
802-1 está más cerca del valor certificado, por esto 
mismo se obtiene un sesgo menor, como en el caso 
del Mg que es de 42 veces más bajo.  
 
 

Tabla 8. Valores de fracción de masa (w)  del 
material de control considerando LOI y GOI. 

 
 
 
4. DISCUSIÓN 

 
Para este trabajo el principal problema se presentó 
en la determinación del valor LOI o GOI, ya que el 
material estuvó dando valores muy diferentes y al 
aplicarlos en la preparación de muestras y el MRC 
de control, los resultados de medición no 
correspondían al valor certificado. Las escorias 
siderúrgicas de alto horno son el resultado de la 
combinación de la ganga acida "arcillosa" del 

material de hierro y de las cenizas de azufre del 
coque (igualmente de carácter ácido), con la cal y la 
magnesia (ambos compuestos básicos) de las 
calizas más o menos dolomíticas utilizadas como 
fundentes. Esto las condiciona como materiales no 
muy simples de medir. La combinación de los 
óxidos ácidos (SiO2 y AI2O3) y óxidos básicos (CaO 
y MgO), y la formación de los constituyentes de la 
escoria tiene lugar por fusión a alta temperatura 
(1600°C), y enfriamiento del magma fluido desde 
1400°C hasta temperatura ambiente [2]. La posición 
de las escorias de alto horno en el sistema ternario 
CaO-SiO2-Al2O3 está indicada en la figura 2 y es 
fácil advertir las diferentes transformaciones de fase 
que surgen con pequeños cambios de composición 
y que se ven  influenciadas por la temperatura. Por 
lo que se debe considerar que una escoria tiene un 
comportamiento no predecible, y las características 
químicas, mineralógicas y morfológicas de las 
escorias están determinadas por el proceso con el 
que fueron generadas durante el periodo de 
refinación. Lo anteriormente mencionado explica el 
comportamiento inesperado al determinar su valor 
de calcinación (LOI o GOI). 
 
El valor de LOI o GOI, es básico para la preparación 
de las pastillas fundidas de la muestra y del MRC, 
ya que una vez fundidos se miden en el 
espectrómetro de FRX y se obtiene la proximidad 
entre estas y los patrones sintéticos. 

 
Figura 2. Diagrama ternario de CaO-Al2O3-SiO2 [2]. 
 
Una posible solución si se desea preparar escorias 
por fusión y es difícil decidir si tiene un 
comportamiento de LOI o GOI, sería preparar la 
muestra usando 1 g, o la cantidad deseada, de la 
escoria previamente calcinada. Se considera que al 
tomar la cantidad de muestra ya calcinada, en ésta 
ya se efectuaron todos los cambios debido a la 
temperatura, así no existirá variación en el momento 

Fe Al Ti K Mg S Mn Zr Si Ca

Promedio 0.76 5.41 1.42 0.49 7.81 1.50 0.34 0.03 18.24 35.86

DER (%) 2.0 0.5 0.6 0.5 0.4 7.4 0.6 1.2 0.3 0.4

Fracción masa (% w/w)

Analito

Valor de Pérdida 

o                 

Ganancia

Coerficiente 

de 

correlación  

R2

Valor de 

Certificado 

(%w/w)

Valor de 

calibración 

(%w/w)

Sesgo 

relativo 

absoluto 

(%)

GOI 0.9923 2.91 1.4

LOI 0.9924 3.45 59.5

GOI 0.9998 7.97 8.5

LOI 0.9924 9.46 10.9

GOI 0.9993 14.26 5.9

LOI 0.9991 16.78 10.7

GOI 0.9654 0.499 1.6

LOI 0.9650 0.596 21.4

GOI 0.9982 32.72 6.9

LOI 0.9980 38.75 26.6

GOI 0.9690 0.371 1.4

LOI 0.9970 0.45 23.1

GOI 0.9943 0.48 4.9

LOI 0.9949 0.57 23.5

GOI 0.9935 0.632 9.7

LOI 0.9997 0.715 24.1

0.366

0.46

0.576

2.87

8.53

15.16

0.491

30.62

Mn

Fe 

Mg

Al

Si

K

Ca

Ti
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de efectuar la fusión ni para la muestra ni para los 
MRC de control y la comparación entre ellos puede 
efectuarse directamente. Cabe mencionar que la 
preparación de muestra, para medir en cualquier 
técnica analítica, es de vital importancia, ya que no 
hay nada que pueda sustituir una mala preparación 
de muestra. 
 
Los valores finales de fracción de masa para la 
muestra analizada muestran una DER menor al 2 
%, excepto para el azufre que es del 7.4 % . Lo que 
demuestra que la preparación con los ajustes del 
valor GOI son repetibles. El valor DER del azufre es 
podría deberse posiblemente, más que a la 
preparación de la muestra en estas mediciones a la 
homogeneidad inherente del material. 
 
Los valores de sesgo relativo del material de control 
indican que definitivamente era necesario 
considerar sólo el primer valor de calcinación, el 
cual representaba la correcta transformación que 
sufre la muestra durante la fusión. 
 
En este punto se debe resaltar que los valores 
obtenidos de la regresión de calibración, 
especifícamente el coeficiente de correlación R2, 
realizada con los calibradores sintéticos, es muy 
confiable y no es necesario considerar las pérdidas 
por calcinación ya que los patrones se preparan en 
base a 1 g de “muestra sintética”. Las mediciones 
químicas que se han efectuado con curvas de 
calibración de calibradores sintéticos, han sido 
comparables con técnicas analíticas  más 
sofisticadas como ICP-MS. El método de 
reconstitución ha sido usado en la certificación de 
varios materiales de referencia de reconocimiento 
internacional [6]. Adicionalmente el método de 
reconstitución ha demostrado ser confiables y 
exactos en pruebas de intercomparación a nivel del 
Comité Consultativo de la Cantidad de Materia 
(CCQM), el cual es un organismo  parte de los 
Comités Consultivos que se forma por expertos y 
son presididos por miembros del Comité 
Internacional de Pesos y Medidas (CIMP), que 
forman parte de la convención del Metro [13].  
 
 
CONCLUSIONES 
 
Aunque en el CENAM, desde hace años, la 
elaboración de calibradores sintéticos para FRX es 
una práctica común en la certificación de materiales 
de referencia, en algunos casos de muestras que no 
son de origen totalmente natural, el proceso 
requiere de algunas consideraciones. 

Principalmente en este caso la determinación de los 
valores LOI y GOI, la cual si no es medida 
adecuandamente, puede arrastrar errores afectando 
el valor final. Sin embargo, indudablente la 
posibilidad del uso de calibradores sintéticos 
reconstituidos muy semejantes a la muestra 
problema, y preparados gravimétricamente, permite 
que la cuantificación se acerque aun más al valor 
verdadero de cada analito.  
 
Por otra parte, entre los residuos producidos en 
siderúrgicas de alto horno, la escoria representa el 
de más alto porcentaje. El gran impacto que sobre 
el medio ambiente ejerce este material ha llevado a 
desarrollar diversas técnicas para su 
reaprovechamiento, previa caracterización de sus 
propiedades físicas y químicas, es por eso la 
importancia de lograr una buena determinación de 
su composición química para darle un uso posterior. 
 
Sin embargo debido al proceso casi único de cada 
colada en los procesos de fundición, este en algún 
momento puede tornarse complicado, por lo que la 
posibilidad de tener un MRC similar a la escoria a 
analizar facilita la cuantificación y un correcto uso 
del material que se este caracterizando. 
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Resumen: This study describes the development of activities to produce and characterize a candidate to 
reference material of a copper zinc alloy which is not currently available in the market. This reference material 
will be useful in evaluating the content of alpha and beta phases to verify the accuracy in counting phases 
according to standard test method ASTM E562-11 and to validate some commercial programs designed for 
the quantification of phases. The alloy was purchased in the domestic market, however for the purposes 
intended it must have high chemical and microestructural homogeneity. Therefore, the alloy was analyzed by 
optical microscopy, scanning electron microscopy, X-ray diffraction, X-ray fluorescence spectrometry and by 
the method ASTM E562-08, for the evaluation of homogeneity and finally to determine the phase content. 
 
Keywords: Reference Material, scanning electron microscopy, X-ray diffraction 
 
 

1. INTRODUCCIÓN 
 

Este proyecto “Desarrollo y certificación de una 
aleación cobre zinc, para la evaluación del 
contenido de fases alfa y beta, lote DMR 483a”, 
tiene como objetivo,  determinar y certificar el % de 
las fases alfa y beta en esta aleación, por medio de 
microscopía óptica, espectrometría de dispersión de 
rayos X, fluorescencia de rayos X y difracción de 
rayos. Cuya valor final es contar con un primer lote 
de patrones certificados de una aleación Cu-Zn, el 
cual podrá ser utilizado como material de referencia 
en las industrias del ramo metalmecánico y 
metalúrgico para el control de calidad en sus 
procesos de manufactura.  
 
Un fin alternativo de este material es poder ofrecer 
una referencia fidedigna y segura para los 
quehaceres analíticos, por lo que el primer paso 
para establecer si es un candidato confiable es 
determinar su homogeneidad química de los 
elementos cobre y azufre y de las fases alfa y beta, 
presentes en la aleación. 
 

2. DESARROLLO EXPERIMENTAL 
 
Composición química elemental. 
Se preparó la superficie de las muestras analizadas 
con un acabado a espejo de 0.5 µm, para poder 

medir posteriormente la composición química 
elemental, con un espectrómetro de fluorescencia 
de rayos X, marca PANalytical, modelo Axios a 25 
KeV y 20 mA, también se realizaron mediciones con 
un espectrómetro de dispersión de energía de rayos 
X acoplado a una microsonda analítica JXA-8200 a 
15kV en 10 áreas de 250 µm2 por muestra.  
 
Cálculo de la fracción volumen de una fase 
mediante la norma ASTM E 562-11 [1]. 
Las muestras pulidas a espejo se atacaron 
químicamente utilizando el reactivo que consiste de: 
2 g de K2Cr2O7 + 8 mL de H2SO4 + 100 mL de 
H2O, con el mismo tiempo de ataque en cada 
muestra, se procedió a realizar la evaluación de la 
microestructura y la homogeneidad de esta. 
 
Método de cálculo: semicuantitativo. 
Microscopía óptica aplicando la norma ASTM E 562-
11. Este es uno de los métodos de la “Microscopía 
Óptica Cuantitativa” para la caracterización de 
materiales. Esta norma describe un procedimiento 
para estimar estadísticamente la fracción volumen 
de un constituyente identificable o fase, mediante la 
intersección de puntos de una malla, con la 
microestructura de un material. La malla de puntos 
puede ser usada en 2 configuraciones “circular y 
cuadrada”, figuras 1 y 2, cada una de ellas, según el 
campo observado; ya sea directamente en el 
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microscopio (la circular) ó (la cuadrada), sobre una 
pantalla de LCD (Liquid Crystal Display) y una 
imagen de video o fotomicrografía. 
 

 
 
 

Figura 1. Configuración de malla circular, que 
puede ser colocada en una retícula ó en uno de los 

objetivos del microscopio. 
 

 
 

Figura 2. Configuración de malla cuadrada, esta 
puede ser impresa en un acetato para colocarla 

sobre una fotomicrografía ó sobre una pantalla de 
LCD (Liquid Crystal Display). 

 
 
Esta norma establece, en sus tablas 2 y 3, la 
magnificación de la fotomicrografía, en esta caso de 
500X en este caso, los campos de observación, 50 
en este caso y el espaciamiento de puntos en la 
malla con respecto al tamaño promedio de la fase 
de interés (que en este caso es la fase beta de la 
aleación Cu - Zn), utilizamos 40 puntos en la rejilla. 
Entonces el cálculo de la fase de interés se rige por 
la ecuación: 
 

 100
t

i
p

P

P
P   

  
Dónde: 
  
Pp = Porcentaje de la fracción volumen de la fase 
de interés. 
     
Pi = Puntos de intersección   
  
Pt = Puntos en la rejilla   
    
 
Análisis cualitativo de fases cristalinas 
presentes por difracción de rayos X. 
 
Se realizó análisis cualitativo de las fases cristalinas 
presentes en la aleación Cu-Zn, por medio de la 
técnica de difracción de rayos X (DRX), los 
parámetros de operación en el difractómetro fueron 
los siguientes: intervalo de ángulo 2θ de 30 a 120 
grados, tensión eléctrica de 25 keV y corriente 
eléctrica de 20 mA 
 
 

3. RESULTADOS Y DISCUSIONES 
 
Composición química elemental. 
Ocho probetas fueron analizadas mediante FRX, el 
espectro representativo de los análisis se observan 
en la figura 3, la intensidad de los picos de Cu y Zn 
presentes y fueron cuantificadas por el software 
Súper Q, aquí se utilizó el material de referencia 
certificado SRM 1107 Naval Brass, como material 
de control. 
 

 
 

Figura 3. Espectro característico FRX, se observan 
las intensidades correspondientes a las radiación 

fluorescente característica del cobre y del zinc 
respectivamente. 
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Los resultados del análisis químico elemental se 
presentan en la tabla 1. 
 

 
Tabla 1. Resultados de la composición química 

elemental obtenidos por FRX. 
 

  % fracción masa 
Muestra cobre zinc 

M1 59.54 40.46 
M2 60.22 39.78 
M9 59.79 40.21 
M13 58.98 41.02 
M22 60.34 39.66 
M29 59.36 40.64 
M36 58.69 41.31 
M41 60.01 39.99 

Promedio 59.62 40.38 
desvest 0.59 0.59 

Ustd 0.21 0.21 
CV 0.35 0.51 

 
 
En la figura 4 se presenta la gráfica de los 
resultados obtenidos para cada muestra, en donde 
se observa repetibilidad de los resultados entre las 
muestras analizadas. 
 

  
Figura 4. Gráfica de los valores de composición 
química elemental obtenidos mediante la técnica 
FRX, para los elementos cobre y zinc. 
 
Por otro lado, se determinó la composición química 
elemental de la aleación Cu-Zn por medio de 
microanálisis en la matriz global y en las fases alfa y 
beta, por medio del espectrómetro de dispersión de 
energía de rayos X (EDEX) acoplado a un 
microscopío electrónico de barrido de electrones 
(MEB). 

En  la figura 5 se observa la superficie obtenida con 
el microscopio electrónico de barrido un ejemplo de 
una de las muestras,   
 

 
 
Figura 5. Superficie de la aleación Cu-Zn preparada 
metalográficamente, aquí se observa la fase alfa y 

fase beta homogéneamente distribuidas. 
 
 
En la figura 6 se presenta un ejemplo de los 
espectros obtenidos por EDEX. 
 
 
 

 
Figura 6. Espectro característico de la aleación Cu-

Zn, obtenido por EDEX, aquí, se observan las 
intensidades correspondientes a los elementos 

cobre y zinc 
 
 
Los resultados del microanálisis químico elemental 
global se presentan en la tabla 2 y la gráfica 
correspondiente se presenta en la figura 7. 
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Tabla 2. Resultados de la composición química 
elemental obtenidos por EDEX en la matriz de la 

aleación Cu-Zn. 

  % fracción masa 

MUESTRA % Cu % Zn 

M1 60.57 39.43 

M9 57.21 40.57 

M20 59.72 40.28 

M23 59.42 40.58 

M31 60.48 39.52 

M34 60.06 39.23 

M38 57.80 41.15 

Promedio 59.32 40.11 

Desv. Est. 1.32 0.72 

Incert. Est. 0.50 0.27 

C. V. 0.84 0.68 
 
Cálculo de la fracción volumen de una fase 
mediante la norma ASTM E 562-11. 
 
Se realizó el conteo sistemático de puntos en 3 
probetas elegidas aleatoriamente, los campos 
analizados por muestra fueron 50. La medición de 
cada muestra se realizó por triplicado en 3 días 
distintos.   

 
Figura 7. Gráfica de los valores de composición 
química elemental obtenidos por EDEX, para los 

elementos cobre y zinc. 
 
Por este método se cuantificó la fase beta, para 
obtener el porcentaje de la fase remanente alfa, sólo 
se resta el porcentaje de fase beta menos el 100 %. 
Es decir: si de la fase beta tenemos un 28.07 %, por 
lo tanto, de fase alfa tenemos 71.93 %. En la 

siguiente tabla 3, se observa el resumen de  los 
resultados obtenidos. 
 
Tabla 3. Resultados de la valores obtenidos 
mediante la aplicación de la norma ASTM 562-11, 
para determinar las fase beta de la aleación de Cu-
Zn. 
 
% fase beta M1 M2 M3 
DIA 1 26.125 29.575 28.530 
DIA 2 28.150 30.500 25.700 
DIA 3 26.525 28.820 29.180 
Promedio 26.933 29.632 27.803 
Desv. Std. 1.072 0.841 1.850 

  
Promedio T. 28.123 

  
Desv.Std. T 1.377 

 
De los resultados obtenidos del porciento de fase 
beta se procedió a determinar la homogeneidad por 
medio de análisis estadístico, ANOVA, en donde el 
parámetro de decisión es a través de la hipótesis 
nula Ho = Fcal < Fteor, lo que significa que la F 
calculada debe ser menor que la F teórica para 
confirmar que no existe diferencias en el lote, es 
decir, que éste es homogéneo. La tabla 4 presenta 
los resultados de ANOVA para la fase beta de la 
aleación Cu-Zn. 
 

Tabla 4. Resultados de ANOVA, en donde se 
observa una Fcal < Fteor, lo cual nos indica 
homogeneidad en las muestras medidas. 

RESUMEN 
    

Grupos Cuenta Suma Promedio Varianza 

M1 3 80.800 26.933 1.150 

M2 3 88.895 29.637 0.708 

M3 3 83.410 27.803 3.424 

ANÁLISIS DE VARIANZA 
Origen de 

las 
variacione

s 

Suma 
de 

cuadra
dos 

Grados 
de 

libertad 

Promedio 
de los 

cuadrados F 

Valor 
crítico 
para F 

Entre 
grupos 11.380 2 5.6903 3.232 5.143 
Dentro de 
los grupos 10.563 6 1.7606 

 
 

Total 21.944 8        
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Análisis cualitativo de fases cristalinas 
presentes por difracción de rayos X. 
 
Los resultados obtenidos mediante esta técnica son 
principalmente cualitativos, y tienen la finalidad de 
comprobar que existen dos fases cristalinas en el 
material de análisis. Un ejemplo de los 
difractogramas, mostrado en la figura 8, ilustra los 
picos característicos correspondientes a cada una 
de las fases  y  presentes en el material 
analizado.  

  
 

Figura 8. Difractograma de rayos X, en el que se 
pueden observar los dos picos característicos 
correspondientes a las fases alfa y beta de la 

aleación de Cu-Zn. 
 

4. CONCLUSIONES 
 
De los resultados obtenidos, se considera al lote 
DMR 483a homogéneo en el % fracción volumen de 
fase alfa y % fracción volumen de fase beta. 
 
Los resultados obtenidos en diferentes muestras del 
candidato a material de referencia por medio de las 
técnicas de FRX y EDEX  nos indican una 
composición química global homogénea (para el Cu 
y Zn), de igual forma la observación y evaluación de 
resultados de la microestructura  por medio de  
microscopía óptica y aplicando de la norma  ASTM 
E-562-11, nos presentó que las fases alfa y beta se 
encuentran distribuidas homogéneamente, por lo 
tanto, el material es un candidato adecuado para la 
certificación de la cantidad de estas fases.   
 
Los resultados obtenidos mediante la norma ASTM 
E-562-11 son: 71.93 % para la fase alfa y 28.07 % 
para la fase beta. Ambos resultados son 
aproximados a los obtenidos teóricamente utilizando 
el diagrama de fases Cu-Zn, por lo tanto, nuestro 
método de conteo puede ser validado y el desarrollo 
de este  material de referencia puede pasar al 
proceso de certificación. 
 

Los coeficientes de variación obtenidos para todas 
las técnicas de DRX y FRX utilizados son menores 
al 2.5 %, lo cual también nos indica homogeneidad 
en las muestras. 
 
El trabajo próximo será certificar el % de fases alfa y 
beta utilizando la técnica de difracción de rayos X 
con el programa topaz y conjuntar los análisis de 
microscopía y DRX con su respectivo cálculo de 
incertidumbre de acuerdo a la "Guide to Expression 
of Uncertainty in Measurement", BIPM, IEC, IFCC, 
ISO, IUPAC, IUPAP, OIML, 2008. 
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Resumen: El desarrollo de  nuevas técnicas químicas y espectrométricas ha permitido que elementos que se 
encuentran muy empobrecidos en la naturaleza como es el Uranio y Torio puedan medirse con precisión y 
exactitud sus relaciones isotópicas. Después de la digestión de la muestra el U y Th son separados de la 
matriz por un procedimiento altamente eficiente de cromatografía utilizando la resina de TRU-Spec. La fuerte 
afinidad del éstos elementos por este material permite el uso de columnas extremadamente pequeñas y por 
consecuencia se puede reducir la cantidad de reactivos utilizados, aun cuando la cantidad de muestra sea 
grande (arriba de 0.5 g). La presente investigación tiene como objetivo presentar los fundamentos de la 
cromatografía de líquidos de intercambio iónico para la separación y purificación de isótopos radioactivos 234U 
y 230Th en muestras geológicas, así  como mediciones preliminares de la relación 234U/238U en un 
espectrómetro de masas de multicolector MC-ICPMS. 
 
1. INTRODUCCIÓN 
 
La cuantificación de 234U y 230Th es uno de los retos 
más difíciles para cualquier laboratorio de 
geocronología debido a la baja abundancia y 
actividad de estos isótopos. La fracción masa w 
promedio del Uranio en la corteza terrestre es de 
tan solo 2.7 mg/kg lo anterior implica que en una 
roca promedio la fracción masa de 230Th puede 
llegar a ser, unos cuantos ng/kg, mientras que el 
234U puede estar unas 4 o 5 veces más concentrado 
que el 230Th.  
 
La separación y pre-concentración de estos 
elementos en la matriz en la que se encuentran, es 
esencial para la remoción de interferencias en el 
intervalo espectral o de masas de los isótopos de 
Uranio y Torio. 
 
Los materiales que son más comúnmente utilizados 
para ser fechados utilizando series de Uranio son 
los carbonatos secundarios (estalagmitas, caliche, 
carbonatos pedogénicos, travertinos) y biogénicos 
(corales) del cuaternario, debido a que en el 
ambiente en donde se forman el fraccionamiento 
entre Uranio y Torio es muy eficiente [1]. El 
fechamiento radiométrico es un procedimiento 
técnico empleado para medir la edad de las rocas, 
minerales y restos orgánicos. En todos los casos se 
miden las proporciones de un isótopo padre y sus 
descendientes, de los que se conoce su periodo de 
semi-desintegración. Los isótopos a medir 
dependen del tipo de muestra y de la antigüedad de 

los restos que se quieran datar [2]. En años 
recientes el uso de la Cromatografía Iónica como 
técnica de separación selectiva que permite tener a 
los distintos componentes de una mezcla separados 
por su afinidad ha hecho posible que podamos 
medir de manera precisa relaciones isotópicas 
utilizando espectrometría de masas de multicolector 
con plasma acoplado (MC-ICP-MS) por sus siglas 
en inglés.  
 
El espectrómetro de masas de sector magnético y 
multicolector combina la alta eficiencia de una 
fuente de ICP con colectores múltiples de Faraday 
además de contar con un sector magnético de doble 
enfoque lo que hace posible que se produzcan 
picos planos en el tope, esenciales para una alta 
precisión en mediciones de relaciones isotópicas. 
 
Estudios anteriores como los que realizó Shen et al 
[3] indican que se necesitaban mayor cantidad de 
resina de 0.6 a 1 mL para evitar el fraccionamiento 
isotópico de Th y el U, Potter y col. [4] utilizaron de 
0.5 a 0.6 mL de resina en su separación obteniendo 
resultados con mediciones de la relación 232Th/230Th 
por debajo del 0.4% de reproducibilidad en la 
medición [3], esto indica que es posible utilizar 
pequeñas cantidades de resina para lograr separar 
el U y el Th de sus interferentes y de esta manera 
asegurar una buena reproducibilidad en la medición. 
 
En el Centro de Geociencias se desarrolló esta 
metodología tomando como base lo realizado por 
Lu y col [5], se usaron columnas de polietileno de 
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capacidad de 1000uL y se adicionaron 0.25mL de 
resina de intercambio iónico TRU-Spec de Eichrom 
la cual tiene un sistema de extracción de N-octilfenil, 
N-di-isobutil oxido carbamolfosfano (abreviado 
CMPO) disuelta en N-Tri-butil fosfato (TBP) 
específico para U-Th y se midieron las relaciones 
isotópicas de U y Th en un MC-ICPMS Neptune 
Plus con las características anteriormente descritas. 
 
 
2. Parte Experimental 
 
La separación de U y Th de muestras geológicas es 
comúnmente llevada a cabo en columnas de 
intercambio iónico en solución acuosa utilizando 
una mezcla de HNO3 y HF. En ésta  técnica sin 
embargo se pueden usan columnas muy grandes 
con altos volúmenes de reactivos y necesita de 
múltiples pasos para obtener una muestra lo 
suficientemente limpia para poderse medir por 
métodos espectrométricos. Hemos aplicado éste 
procedimiento de separación química usando la 
resina TRU-Spec y logramos excelentes 
rendimientos químicos y factores de recuperación. 
 
 
2.1 Descripción del sistema: 
 2.1.1. Materiales y reactivos 
Resina de intercambio iónico Tru-Spec marca 
Eichrom de 100 a 200 mallas. 
Acido nítrico destilado en casa (sub-boiling) 
Acido clorhídrico destilado en casa (sub-boliling) 
Acido fluorhídrico destilado en casa (sub-boiling) 
Materiales de referencia utilizados:  
IGLA-1 Material de referencia del Instituto de 
geología (Andesita) el cual fue certificado por 
pruebas interlaboratorios. [15] 
IGLD-1, Material de referencia del Instituto de 
Geología (dolomita) la cual fue certificada por 
pruebas interlaboratorios.[16] 
BHVO-2, Material de referencia certificado por la 
United States Geological Survey (Basalto). [6]. 
 

2.1.2 Instrumentación 
QICP-MS espectrómetro de masas de cuadrupolo 
con plasma acoplado por inducción X-Series II 
marca Thermo Elemental equipado con celda de 
reacción (figura 1). 
Neptune_ Plus marca Thermo Elemental equipado 
con nueve copas de Faraday, este instrumento 
cuenta con una fuente de plasma y dos 
analizadores duales uno eléctrico y magnético con 
colectores múltiples (figura 2). 
 
 

 
Figura 1. Espectrómetro de masas de cuádruplo 

Thermo X series II (QICP-MS) 
 

2.1.3 Preparación de la muestra 
Todo el material utilizado en este estudio es de 
Teflón PFA , el cual fue lavado con ácidos calientes 
(HCL, HNO3) por periodos de 24 h y enjuagados 
con agua desionizada (18 MΩ). Los ácidos usados 
para la digestión y separación química fueron 
destilados por el método de sub-boiling en un 
destilador comercial de teflón PFA. 
  
Las muestras silicatadas se pesaron de acuerdo a 
la fracción masa de U y Th, después fueron 
digeridas por tratamiento secuencial con HF/HNO3 y 
6 M de HCl por periodos de 12 h.  
La muestra digerida se llevó a sequedad y 
posteriormente se adicionó HNO3 2 N hasta su 
introducción a la columna. 
 

2.1.4 Separación y purificación en 
columnas de intercambio iónico.  
Las columnas de intercambio iónico que se 
utilizaron para este trabajo fueron simples puntas de 
pipeta de polietileno libre de metales 
acondicionadas con un filtro en la punta y lavadas 
previamente, se adicionó 0.25 mL de resina en agua 
de 18,2 µΩ/cm2, el proceso de separación se 
describe en la tabla 1. 
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Tabla 1. Procedimiento químico para la separación de Th y U en muestras carbonatas y silicatos 
Paso     descripción     Eluyente   
          
Resina  TRU-Spec resina 

0.25 mL 200 a 400 
mallas 

     

        
Limpieza  6 mL de 0.2 M HCL      
   6 mL 0.1 M       
Acondicionamiento 1.5 mL 2N de HNO3      
Cargar muestra 5 mL  en alícuotas de 0.2 mL     

Lavado   
2 mL de 2 M de 
HNO3   

Elución de todos los 
elementos mayores 

   
4 mL de 3M de HCL en alícuotas de 
0.5 mL  Elución de tierras raras REE 

   0.1 mL de HCL 0.1 N y HF 0.3 N      

Colescción de Th 
Colocar 5 alícuotas de 0.5 mL de HCL 
0.5 M  Thorio   

Colección de U 
Colocar 5 alícuotas de 0.5 mL de 0.1M HCL y 
0.3 M de HF Uranio   

 
 

2.1.5 Medición de las fracciones 
empleando QICP-MS. 
La medición de la fracción masa obtenida en la 
separación fue realizada por un espectrómetro de 
masas de cuádruplo (QICP-MS), se midieron los 
isótopos de Sr, Ba, Pb, Lu, Sm, La, Th y U para ver 
en que fracción se obtienen las tierras raras altas y 
donde obtenemos la mayor fracción masa de los 
elementos, algunos parámetros de medición se 
presentan en la tabla 2. 
 

Tabla 2. Resumen de las parámetros para la 
medición de U-Th en QICP-MS 

Descripción del componente Valor 
Lente de extracción (V) -152.94 
Profundidad (mm) 120 
Flujo de gas de nebulización (mL/min) 0.85 
Flujo de gas auxiliar (mL/min) 0.68 
Flujo de gas de enfriamiento (mL/min) 16.39 

 
 

2.1.6 Medición de las relaciones 
isotópicas empleando MC-ICP-SFMS. 
El instrumento utilizado fue un Neptune–Plus (figura 
2), en el cuál la geometría de doble enfoque permite 
producir picos planos al tope “flat-topped” los cuales 
son esenciales para lograr la alta precisión en las 
mediciones de relaciones isotópicas.  
La configuración de las copas para la medición de U 
y Th se presenta en la tabla 3, en este caso se 

trabajaron solamente dos copas altas (H1y H2), una 
baja (L1) y la central. 
 

Tabla 3.Configuración del multicolector para el 
análisis isotópico de U/Th en el quipo Neptune_Plus 

Colector L1 C H1 H2 

U/Th 229Th 230Th 232Th 235U 
 
 

 
 
Figura 2. Espectrómetro de masas de multicolector 
con plasma acoplado por inducción (MC-ICP-SFMS) 
 
Todas las mediciones se hicieron con un 
nebulizador desolvatador “Aridus”, acoplado al 
Neptune-Plus el cual incrementa la sensitividad de 5 
a 10 veces, reduciendo al mismo tiempo el consumo 
de muestra, al tener un flujo de introducción de 
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30uL/min. La precisión en la medición de relaciones 
isotópicas solo es posible con una buena corrección 
de la discriminación de masa, y ésta es 
particularmente importante en este tipo de 
instrumentos. 
 
3. RESULTADOS 
 
 3.1 Separación de Torio y Uranio. 
El procedimiento químico usando la resina de TRU-
Spec logró excelentes rendimiento arriba del 95 % 
para ambos U y Th y logramos una separación 
apropiada para U y Th de otros elementos como 
son: Sr, Ba, Pb, Lu, Sm y La. Por lo tanto, se puede 
decir que esta metodología es capaz de evitar estas 
impurezas y tener fracciones lo más limpias 
posibles. 
 
Comparado con otras técnicas convencionales de 
separación, ésta metodología es superior en 
términos de rendimiento químico y simplicidad, dado 
que solo se requiere un solo paso de columna para 
ambas, separación y purificación. También es capaz 
de manejar grandes cantidades de muestra arriba 
de 1g comparado con otras técnicas [9]. 
 
En la gráfica 3 se muestran los porcentajes de 
adsorción U y Th en el material de referencia IGL 
(carbonatos). En el eje de las “y” se muestra en 
escala logarítmica el porcentaje de adsorción de 
ambos elementos, y en el eje de las “x” el eluyente 
que se utilizó en cada fracción, cabe hacer notar 
que para el Th la elución se realiza en un solo paso 
al cambiar el HNO3· al HCl, para el caso del U es 
necesario juntar tres fracciones para obtener una 
elución casi del 100% al utilizar la mezcla de HF-
HCL. 
 
 

 
Figura 3. Adsorción de U y Th en la resina de 

intercambio iónico Tru-Spec y su posterior elución 
por medio del mezcla de ácidos específicos para 

cada elemento en la muestra IGLA-1. 

 
En la gráfica 4 observamos en el eje de las “y” los 
porcentajes de recuperación para ambos elementos 
U y Th y en el eje de las “x” cada una de las 
fracciones recolectadas durante el proceso de 
separación, en ellas se observa cómo se va 
incrementando la fracción masa de cada uno de los 
elementos hasta llegar al 100% de recuperación, 
con esto demostramos que la metodología es la 
adecuada para el uso propuesto. 
 

 
Figura 4. Porcentajes de recuperación de la 

fracción masa de U y Th y su correspondiente 
fracción en la muestra IGLA-1. 

 
También es importante mencionar que no solo 
importa recuperar la mayor cantidad del elemento  
sino la pureza con que este se pueda obtener para 
que al momento de hacer la medición no tengamos 
problemas de interferencias. 
 
 3.2 Mediciones en el MC-ICP-SFMS de 
Uranio. 
La cantidad necesaria para poder medir con 
suficiente precisión la relación 234U/238U es de 
aproximadamente 300 ng en la muestra con esto 
aseguramos una señal cercana a los 11 V. 
  
Para este estudio en particular se utilizó el Material 
de referencia certificado del NIST SRM-960 [14] y 
se realizaron  90 réplicas o mediciones de éste 
material, en la tabla 4 solo se presentan las 
primeras 10 de ellas. 
 
La secuencia de medición que se siguió fue 
intercalando entre cada dos muestras un material 
de referencia hasta obtener un total de 90 
mediciones, el valor de la media y la desviación 
estándar se muestran en la tabla 4, estos resultados 
están de acuerdo con los reportados por otros 
trabajos Chen et al. [12]. Stirling et al. [13]  
 

T…
U

%Th

%U
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Tabla 4. Medición de la relación isotópica del 
234U/238U para ver la reproducibilidad en el 

material de referencia certificado del NIST SRM-
960. 

Relación 234U/238U medida como 90 replicas por MC-ICP-MS 

Muestra 234U/238U (± 2σ) 

NIST SRM960       
   5.28E-05   
   5.15E-05   
   5.29E-05   
   5.10E-05   
   4.99E-05   
   5.19E-05   
   5.02E-05   
   5.09E-05   
   5.12E-05   
   4.99E-05   
   5.17E-05   
   5.02E-05   
   5.09E-05   
   5.19E-05   
   5.35E-05   
   5.09E-05   

   5.19E-05   

  Promedio 5.10E-05   

  Desvest  (n=90) 1.43E-06   

 % Coef. Var. 2.80  
 
4. DISCUSIÓN DE RESULTADOS 
 
Dado que la separación de U y Th es compleja por 
la pequeña fracción masa de elementos en la roca 
madre, es importante contar con un método que en 
una sola etapa pueda realizar las dos objetivos 
propuestos en este trabajo, otro punto importante de  
mencionar que para tener una buena precisión en la 
de la relación isotópica es prioritario contar con los 
elementos en su forma más pura libre de 
interferencias, de esta manera se realizarán pocas 
correcciones. 
Así como se tiene la ventaja de utilizar una columna 
muy pequeña reduciendo por lo tanto el consumo 
de reactivos y a la vez es capaz de procesar 
grandes cantidades de muestra. 
Otros factores importantes a tomar en cuenta en la 
medición de las relaciones isotópicas de U y Th es 
que ésta es ampliamente controlada por la 
sensitividad y las características del detector, y la 
reproducibilidad en la corrección de la 
discriminación de masa. 

 
5. CONCLUSIONES 
 
Comparada con otras técnicas convencionales este 
procedimiento de separación es novedoso porque 
solo requiere un paso para separar y purificar U y 
Th de matrices carbonatas y muestras de roca con 
alto contenido de silicio, es necesario realizar más 
pruebas para calcular de manera más precisa el 
rendimiento en cuanto a fracción masa del U y Th 
ya que solamente verificamos en esta etapa la 
adsorción y que obtuvieras de la manera más pura 
a los elementos. 
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Resumen: Adaptando un método de extracción para matriz compleja, se obtuvieron extractos de un 
Candidato a Material de Referencia de plaguicidas en aguacate liofilizado, el cual contiene acefato y 
metamidofos. Para la obtención de estos extractos se probaron varios métodos, encontrando que al hacer 
una extracción con acetonitrilo acidificado con ácido acético al 1% y agua desionizada, seguida de una 
segunda extracción solo con acetonitrilo obtenemos una recuperación cercana al 100%, y al emplear una 
mezcla de sorbentes para la etapa de limpieza se minimiza la coelución de interferencias grasas en el 
extracto obteniendo una buena recuperación de los analitos. En la parte del análisis de los extractos se utilizó 
un cromatógrafo de gases con detector fotométrico de flama (CG-FPD), esto por su selectividad con los 
compuestos organofosforados, obteniendo una buena resolución y definición de los compuestos, lo que nos 
permitió hacer un cálculo preliminar de la concentración de plaguicidas presentes en la muestra. 
 
1. INTRODUCCIÓN 
 

México es el principal productor de aguacate a nivel 
mundial [1] como todo fruto, es susceptible a plagas 
y enfermedades que pueden llegar a mermar los 
niveles de producción, para combatir y/o evitar esto, 
los productores hacen uso de diversos plaguicidas, 
sin embargo existen normatividades que especifican 
los límites máximos residuales (LMR) que pueden 
presentar, aspecto que se debe tener presente al 
comercializar con otros países. Como ejemplo de 
ésto es el caso de Japón, el segundo país 
importador de aguacate mexicano, el cual en 2011 
reportó 23 casos de violaciones a los límites de 
residuos de plaguicidas en aguacate, siendo la 
causa la presencia de acefato y metamidofos, los 
cuales son compuestos organofosforados que 
exhiben una alta toxicidad para el ser humano y que 
están prohibidos para este producto.  

Los Límites Máximos Residuales de acefato y 
metamidofos en aguacate registrados en las 
normatividades de los principales países 
importadores de este fruto se indican en la Tabla I, 
que a continuación se presenta. 
 
 
 
 
 

Tabla I. Límite máximo residual permisible (LMR) 
para los plaguicidas en los principales países 

importadores. 
 
 Límite máximo permisible 
Plaguicida Acefato 

(mg/kg) 
Metamidofos 
(mg/kg) 

México[2] 0 0 
Estados 
Unidos[3] 

0 0.01 

Canadá[4] 0.02 0 
Japón[5] 0.01 0.01 
Unión 
Europea[6] 

0 0 

 
Una de las acciones empleadas para solucionar y 
evitar estos rechazos consiste en el establecimiento 
de referencias confiables, para fortalecer así a todos 
los miembros del sector. Para establecer estas 
referencias se emplean métodos validados de 
extracción y cuantificación. 

Para la extracción de los plaguicidas presentes en 
alimentos lo primero es hacer una extracción sólido-
liquido, para esto los distintos métodos propuestos 
utilizan mezclas muy variadas de disolventes, 
dependiendo por ejemplo,  del contenido  graso de 
la matriz[7] sin embargo, esta extracción pudiera 
arrastrar algunos compuestos indeseados, por lo 
que es necesaria una etapa de limpieza o 
purificación del extracto. En 2003 se desarrolla una 
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metodología  de extracción simple para muestras de 
alimentos conocido como QuEChERS[8], por sus 
siglas en inglés, “Quick, Easy, Cheap, Effective, 
Rugged, and Safe”[9] (rápido, fácil, barato, efectivo, 
robusto y seguro), el cual se basa en una extracción 
en dos etapas: en la primera extracción líquido-
líquido usando acetonitrilo y una sal, seguida de una 
etapa de limpieza en fase sólida dispersiva para 
remover las interferencias para su posterior análisis 
por cromatografía, este método ha probado ser 
exitoso para la detección de diversos plaguicidas en 
muestras con alto contenido graso usando CL-
MS/MS y CG-MS/MS para su análisis[10]; a pesar de 
que es un método relativamente nuevo, ha sido 
ampliamente aceptado por la comunidad 
internacional de analistas de residuos de 
plaguicidas, y existen una gran cantidad de 
publicaciones en las que aplican este método ya 
sea en su forma original o con variaciones del 
mismo. [11-14] 
Como consecuencia de las características tan 
específicas de los plaguicidas y la necesidad de 
contar  con métodos cada vez más precisos, 
específicos, exactos y robustos, claramente las 
técnicas cromatográficas resultan ser la opción más 
adecuada para este tipo de determinaciones tanto a 
nivel cualitativo como cuantitativo.[15] 

En este trabajo se planteó una modificación del 
método reportado con la finalidad de aprovechar la 
capacidad de eliminación de interferencias de la 
muestra para así asegurar la correcta medición de 
los plaguicidas; el análisis de los extractos se hizo 
con un cromatógrafo de gases equipado con un 
detector fotométrico de llama (FPD), el cual es 
específico para compuestos que contienen fosforo y 
azufre en su molécula [16]. El objetivo de este trabajo 
es desarrollar una metodología de extracción que 
minimice las interferencias de matriz al momento del 
análisis y que dé como resultado una buena 
recuperación de los plaguicidas, también se busca 
optimizar el método de cuantificación del CG-FPD 
para obtener la mejor definición de los picos 
característicos de los compuestos y así poder 
cuantificar con certeza la concentración de acefato y 
metamidofos presente en el Candidato a Material de 
Referencia de plaguicidas en aguacate.  
 
2. DESARROLLO EXPERIMENTAL 
 
2.1. Reactivos 
Se utilizaron estándares analíticos de acefato, 
metamidofos y dimetoato, marca Accu Standards, 
para preparar las disoluciones madre con las que se 
adicionaron las muestras de aguacate libre de 

plaguicidas. El acetonitrilo grado HPLC, el ácido 
acético, el hexano y el cloruro de sodio usado en la 
extracción fueron marca J.T. Baker, Para la etapa 
de limpieza del extracto se emplearon tubos de 
limpieza dispersiva que contienen  3g sulfato de 
magnesio (MgSO4), 1.5g de amina primaria-
secundaria (PSA) y 1.5g C18  marca Agilent. Las 
muestras se tomaron de un Candidato a Material de 
Referencia de plaguicidas en aguacate liofilizado y 
la muestra utilizada como blanco de matriz de un 
Candidato a Material de Referencia de aguacate 
libre de plaguicidas liofilizado. 
 
2.2. Equipos 
Para el proceso de extracción se usó un 
homogeneizador de tejidos marca OMNI 
International modelo GLH, una centrifuga marca 
eppendorf modelo 5804 R, un evaporador de 
nitrógeno marca Organomation Associates, Inc y 
para el análisis de los extractos se usó un 
Cromatógrafo de Gases marca Agilent, modelo GC 
System 7890A con Detector Fotométrico de Flama 
(CG-FPD). 
 
2.3. Procedimiento de extracción 
Se tomaron muestras de un candidato a material de 
referencia de aguacate liofilizado libre de 
plaguicidas para obtener el perfil de la matriz y para 
las pruebas de adición de patrón en matriz se 
prepararon dos curvas de calibración, una de 
acefato con tres niveles, 800, 1500 y 2500 ng/g, y 
otra con tres niveles de metamidofos, 2000, 4500 y 
6000 ng/g, como la cuantificación de los plaguicidas 
se basó en el método de Estándar Interno se 
adicionó una concentración única de dimetoato 
(1000 ng/g) a todos los niveles. Para la obtención 
del extracto se pesa 1g de muestra en un tubo de 
centrifuga de 50 mL, se le adicionan 15 mL de 
acetonitrilo acidificado al 1% y 5 mL de agua 
desionizada, se deja reposar 30 min. Se lleva al 
homogeneizador de tejidos por 1 min., se pasa al 
sonicador por 10 min. para después centrifugar a 
5000 rpm por 15 min. a 4°C, se decanta el 
sobrenadante en otro tubo de centrifuga, para 
asegurar la completa extracción de los analitos de la 
matriz se hace una re-extracción adicionando 10 mL 
de acetonitrilo al sedimento, homogeneizando de 
nuevo por 1 min. y se centrifuga para mezclar el 
sobrenadante con el de la primera extracción y a 
esto se le agrega 1g de NaCl, se agita en vortex por 
1 min. y se deja reposar hasta que se separen las 
dos fases. Se toma la fase orgánica y se le agrega 
el tubo de limpieza dispersiva, se agita en vortex por 
1 min. y  se centrifuga a 5000 rpm por 15min a 4°C, 
el líquido sobrenadante se evapora a sequedad 
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para después reconstituir el extracto en una mezcla 
de hexano-acetona (1:1), esto se transfiere a un vial 
ámbar y se inyecta en el CG-FPD. 
 
En la figura 1 se muestra el diagrama de bloques 
del proceso que se aplicó para la extracción, se 
trabajó con dos candidatos a Materiales de 
Referencia, uno de aguacate libre de plaguicidas 
que se usó como blanco y el otro de acefato y 
metamidofos en aguacate. 
 

 
 

Figura 1. Diagrama de Bloques del proceso de 
extracción 

 
2.4. Condiciones de medición  
Se empleó un Cromatógrafo de gases  Marca 
Agilent, modelo  CG  System 7890A con detector 
fotométrico de flama (FPD)  y una columna HP-5 (30 
m x 320 μm x 0.25 μm) Agilent. Las condiciones del 
equipo: inyector 250°C, Temperatura horno 60°C, 
Rampa de temperaturas: 60 °C (1 min), 20 °C/min 
hasta 228 °C (0.5 min), 5 °C/min hasta 280 °C (2 
min), volumen de inyección 2μL en modo splitless, 
Helio como gas acarreador a un flujo de 5mL/min, 
para el detector un flujo de H2 de 70mL/min y de 
Aire 100mL/min. 
 
 
 
 
3. RESULTADOS 
 
3.1. Resultados de la optimización del método 
de extracción. 
 
En la figura 2 se muestra el extracto concentrado 
después del proceso de limpieza. 
 

 
Figura 2. a) Etapa de limpieza del extracto, b) 

extracto final. 
 

En la tabla II se muestra el porcentaje de 
recuperación de acuerdo al área observada del 
acefato adicionado a la muestra blanco. 

 
Tabla II. Porcentaje de recuperación de acefato en 

el blanco adicionado. 

  Área integrada 
% 

Recuperado 
Extracción 1 497.4 92.7% 
Extracción 2 38.9 7.2% 
Extracción 3 0.5 0.1% 
total 536.8 100.0% 

 
3.2. Resultados Método cromatográfico  
Para la identificación inicial de los compuestos se 
inyectaron las disoluciones madre de acefato, 
metamidofos y dimetoato, en las figuras siguientes  
se muestran los cromatogramas obtenidos, para las 
disoluciones de calibración, blanco de aguacate, 
blanco adicionado y candidato a Material de 
referencia de acefato y metamidofos. 
 

 
Figura 3. Cromatograma de las disolución de 

acefato, metamidofos y dimetoato. 
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Figura 4. Cromatograma del aguacate blanco de 

extracción. 
 

 
Figura 5. Cromatograma del aguacate blanco 

adicionado con los plaguicidas. 
 

 
Figura 6. Cromatograma del aguacate candidato a 
material de referencia de acefato y metamidofos. 

 
De acuerdo a la optimización de la metodología 
cromatográfica, se encontraron que los límites de 
detección para el acefato y metamidofos fueron: 
(472 y 421) ng/g, respectivamente; y los límites de 

cuantificación de (769 y 1306) ng/g 
respectivamente. 
 
3.2. Resultados de la cuantificación analítica  
En base a las curvas de calibración realizadas en 
matriz usando aguacate libre de plaguicidas 
adicionado con estándar se prepararon dos curvas, 
una de acefato con tres niveles, (800, 1500 y 2500) 
ng/g, y otra con tres niveles de metamidofos, (2000, 
4500 y 6000) ng/g, todos los niveles con 1000 ng/g 
de dimetoato; se cuantificaron seis muestras del 
candidato por triplicado, en la Figura 7,  se muestran 
los datos de dispersión de los resultados en las 
muestras analizadas obteniéndose una fracción de 
masa de acefato de 1677 ng/g, con U= 202 ng/g;  
en la Figura 8, se muestra la fracción de de 
metamidofos de 6778 ng/g, con U= 1071 ng/g; las 
líneas rojas muestran la incertidumbre de medición 
a un nivel de confianza del 95% y las barras de error 
representan la variación de los resultados de las 
tres submuetras, analizadas por triplicado. 
 
 

 
Figura 7. Fracción de masa de acefato en las 

muestras del CMR. 
 

 
Figura 8. Fracción de masa de metamidofos en las 

muestras del CMR. 
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4. DISCUSIÓN DE RESULTADOS 
 

La intención de probar varias metodologías de 
extracción fue asegurar que la extracción fuera lo 
más cercana al 100%, teniendo la mejor limpieza 
posible para evitar interferencias en la 
cuantificación. 
 
Entre las variantes del método de extracción, se 
probó con cartuchos amino (-NH2), los cuales son 
empleados para la purificación de compuestos de 
carácter básico o como adsorbente polar sin 
embargo se podían observar las gotas de grasa en 
las paredes del tubo en donde se concentró el 
extracto; en otra de las pruebas se probó con 
cartuchos ciano (CN), los cuales son empleados en 
la extracción de compuestos polares, en este 
método el extracto tiene menos color que el 
obtenido con los cartuchos amino, pero sigue 
presentando un gran contenido de grasa, debido a 
éstas, aunado a esto, los cromatogramas 
presentaban picos deformados y no tenían la 
repetibilidad adecuada, debido a estas 
observaciones se decidió probar con un tubo de 
limpieza dispersiva, ya que el MgSO4 ayuda a 
eliminar los remanentes de agua del extracto, la 
PSA sirve para la eliminación de pigmentos polares 
y azucares, y el C18 para la eliminación de grasas, 
lípidos y componentes no polares, como se muestra 
en la Fig. 1 imagen (a), se puede apreciar a simple 
vista como los sorbentes retienen estas 
interferencias y se obtiene un extracto más claro 
Fig. 1 imagen (b), en donde no se aprecian las 
gotas de grasa como con los otros métodos; 
probando con distintos volúmenes de acetonitrilo, 
acetonitrilo con ácido acético, con agua desionizada 
se concluyó que el uso de acetonitrilo acidificado 
más agua desionizada en la primera extracción y 
puro acetonitrilo en la segunda extracción se 
obtienen casi la totalidad de los analitos, esto se 
corroboró haciendo tres extracciones a una misma 
muestra, y como se observa en la tabla II, que con 
la primera extracción se tiene una recuperación 
mayor al 90%, y que en la segunda extracción se 
tiene casi el 100% de la recuperación, por lo que se 
concluye que con dos extracciones es suficiente 
para la recuperación de los analitos. 
 
El cromatograma del perfil de matriz obtenido de la 
inyección de la muestra blanco de aguacate libre de 
plaguicidas (Fig 4), muestra muy pocas 
interferencias, las cuales no coeluyen con ninguno 
de los mensurandos, lo que nos permite identificar y 
cuantificar los plaguicidas de interés en la muestra. 

La Fig. 5  es un ejemplo de los cromatogramas 
obtenidos de los blancos adicionados, se puede 
apreciar fácilmente la presencia de nuestros 3 
plaguicidas de interés, en el minuto 7.16 aparece el 
pico de metamidofos, en 8.50 aparece acefato y en 
10.35 el dimetoato como estándar interno. 
 
Como se puede apreciar en los resultados de 
cuantificación la  fracción de masa de acefato de 
1677 ng/g, con U= 202 ng/g, lo que da una 
incertidumbre relativa del 12 %;  y la fracción de de 
metamidofos de 6778 ng/g, con U= 1071 ng/g; lo 
que da una incertidumbre relativa del 16 %; 
considerando la complejidad de la matriz, se 
consideran adecuados estos valores, no obstante se 
pretende seguir trabajando para disminuir la 
incertidumbre de la medición. 
 
Los valores cuantificados se encuentran arriba de 
los límites máximos permisibles, con el fin de 
garantizar que los materiales de referencia 
contengan estos mensurandos. Adicionalmente, se 
debe de calcular la cantidad de muestra necesaria 
para que se puedan cuantificar concentraciones 
debajo de los límites máximos permisibles, de 
acuerdo a los límites de cuantificación estimados. 
 
5. CONCLUSIONES 
 
Aunque el aguacate es una matriz compleja de 
analizar, debido principalmente a su alto contenido 
de grasas, con los resultados obtenidos podemos 
concluir que el método de extracción desarrollado 
es eficiente y el hacer uso de la mezcla de 
materiales sorbentes se retiene la mayor parte de 
las interferencias, facilitando la medición de los 
analitos de interés. El método de análisis 
programado en el CG-FPD mostró ser el adecuado, 
pues tenemos una buena resolución de los 
compuestos, así como una buena definición de los 
mismos, y el tener ya establecidos estos métodos 
nos permitirá seguir con los análisis de 
homogeneidad y la cuantificación del acefato y 
metamidofos para la certificación del lote Candidato 
a Material de Referencia de acefato y metamidofos 
en aguacate. 
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Resumen: Para tener un método confiable en la cuantificación de organismos genéticamente modificados 
(OGM) con muestras de hojas de maíz en México, se evaluó la técnica de Reacción en Cadena de la 
Polimerasa digital (dPCR). Se cuantificaron dos materiales de referencia certificados (MRC) con el evento 
MON810, los cuales se utilizaron para verificar la plataforma OpenArray® Real-Time PCR System, 
obteniéndose resultados comparables. Una vez verificada la técnica se llevó a cabo la cuantificación de 
mezclas de ADN de maíz GM al (10, 1 y 0.1) % por PCR en tiempo real y digital, asociando la incertidumbre 
de la medición. 
 
 
1. INTRODUCCIÓN 
 

Actualmente la PCR es la técnica más utilizada para 
el análisis de los productos derivados de la 
biotecnología moderna. En particular la PCR en 
tiempo real o qPCR ofrece las características de ser 
una técnica sensible, rápida y cuantitativa, sin 
embargo, existen limitaciones como la necesidad de 
utilizar un calibrante, y para el caso de un 
laboratorio que trabaja bajo un Sistema de Gestión 
basado en la normativa internacional ISO/IEC 17025 
se deben utilizar MRC por un instituto de metrología 
[1], lo cual, en muchos eventos con modificación 
genética no se encuentran disponibles de forma 
inmediata en México. Dichas limitaciones han sido 
superadas por la nueva técnica de dPCR, la cual 
permite realizar la amplificación desde una sola 
molécula de ADN, basada en el concepto de 
diluciones límite, utilizada para enriquecer 
secuencias minoritarias por un proceso de partición, 
permitiendo así y a través de una respuesta lineal la 
cuantificación sin necesidad de un calibrante como 
referencia, y además no presentará diferencias 
potenciales por efectos de la matriz entre el 
estándar y la muestra bajo investigación como 
ocurre en la qPCR [2]. La técnica de dPCR no ha 
sido aplicada para la cuantificación de muestra de 
hoja de maíz GM, por lo cual en este estudio se 
evaluó la cuantificación de mezclas conteniendo el 
evento MON810 en fracción masa. 
 
 
 

2. MATERIALES Y MÉTODOS 
 
2.1. Cuantificación de MRC por dPCR. 
Se realizó la medición de dos MRC en la plataforma 
OpenArray® Real-Time PCR System a fin de 
comparar el valor del certificado con el obtenido 
experimentalmente para validar la técnica de dPCR. 
 
Se evaluó la concentración en número de copias del 
plásmido ERM®-AD413, el cual se analizó con y sin 
digestión enzimática [3]. La amplificación sólo se 
realizó con la secuencia MON810, ambos ensayos 
fueron evaluados en tres concentraciones 
nominales (50, 100 y 200) copias, correspondientes 
a (0.33, 0.66 y 1.32) copias por reacción, 
respectivamente. Se cuantificó también el MRC 
DMR436IIa en dos diferentes cantidades de ADN 
(0.1 y 1 ng) para la amplificación de la secuencia 
MON810. Para cada una de las mediciones, se 
realizaron cuadruplicados, en donde cada una 
incluyó el promedio de 11 subarreglos utilizados en 
la placa de dPCR y se consideró un subarreglo sin 
la adición de ADN como control de reactivos para 
cada concentración. El volumen por subarreglo, de 
acuerdo al manual del equipo, fue de 5 µL por 
reacción que contenían 2.5 µL de 1X TaqMan® 
OpenArray® Digital PCR Master Mix (Applied 
Biosystems Inc., Foster City, CA, USA), sonda y 
cebadores a una concentración final de 180 nM y 
300 nM, respectivamente. 
 
2.2. Procesamiento de hojas de maíz 
2.2.1. Toma de muestra. A partir del permiso de 
liberación al ambiente 094/2010 [4], se recolectaron 

Simposio de Metrología 2014 
____________________________________________________

 
 

____________________________________________________
6 - 10 de Octubre, 2014 

_________________________________________

ISBN 978-607-96162-9-8 283 Simposio Metrología, Memorias 
CENAM

mailto:abraham.acatzi@senasica.gob.mx


 

 

 

 

aleatoriamente 51 hojas de maíz del cultivo GM, 
conteniendo el evento MON810 y 32 hojas de maíz 
convencional en las cuales se esperaba la ausencia 
de la modificación. 
 
2.2.2. Acondicionamiento. Se cortó la punta de 
todas las hojas (convencionales y GM), sin exceder 
3 cm, con el objetivo de verificar en cada una de 
ellas el evento MON810 o bien la ausencia de la 
modificación según correspondiera. Con el resto de 
cada hoja se formaron lotes de (1 ± 0.05) g, se 
etiquetaron y almacenaron a -20 °C. 
 
2.2.3. Liofilización Las hojas que recibieron el 
proceso de liofilización, se almacenaron primero a   
-70 °C durante 48 h, se colocaron en la liofilizadora 
(LABCONCO, Kansas City, MO, USA) y se activó el 
sistema de vacío (presión 0.22 mBar). Cuando el 
equipo llegó a las condiciones de trabajo (-52 °C y 
0.22 mBar de presión) se comenzó el registro de 
tiempo; las muestras se pesaron 3 veces (6, 24 y 
48) h hasta que el peso fue constante, 
posteriormente se almacenaron a -20 °C.  
 
2.2.4. Extracción de ADN. La extracción de ADN 
genómico de las hojas se realizó con el uso del 
método comercial Fast ID Genomic DNA Extraction 
Kit (Genetic ID NA, Inc. Fairfield, IA, USA) de 
acuerdo con las instrucciones del fabricante. El ADN 
de las muestras se almacenó a -20 °C. 
 
2.2.5. Identificación del evento específico 
MON810. A fin de corroborar que las hojas 
modificadas tuvieran el evento de transformación, 
se realizó su identificación en el equipo de PCR 
tiempo real ABI7500 (ABI, ibid) usando TaqMan® 
Universal PCR Master Mix, cebadores y sondas 
TaqMan® (ABI, ibid) cuyas secuencias fueron 
tomadas del método validado por la Joint Research 
Center [5]. hmgA: (f) TTg gAC TAg AAA TCT CgT 
gCT gA, (r) gCT ACA TAg ggA gCC TTg TCC T, (s) 
FAM-CAA TCC ACA CAA ACg CAC gCg TA-
TAMRA. MON810: (f) TCg AAg gAC gAA ggA CTC 
TAA CgT, (r) gCC ACC TTC CTT TTC CAC TAT 
CTT, (s) FAM-AAC ATC CTT TgC CAT TgC CCA gC-
TAMRA. Cada hoja se analizó por duplicado para la 
identificación del evento específico MON810 y un 
duplicado para el gen endógeno hmgA; cada pozo 
contenía los reactivos necesarios para una reacción 
final de 20 μL, que incluía 10 µL de Master Mix 
sonda y cebadores a una concentración final de 180 
nM y 300 nM, respectivamente. Para cada análisis 
por PCR se cargaron controles negativos que 
contenían ADN de otra especie diferente a la de Zea 

mays L. y un blanco de reactivos (sin adición de 
ADN), ambas por duplicado. 
 
2.2.6. Elaboración de mezclas. Se prepararon 
mezclas GM al (10, 1 y 0.1) % a partir de hojas con 
humedad y liofilizadas (Tabla 1). Las mezclas GM se 
elaboraron con las hojas que fueron identificadas 
como positivas a la presencia del evento específico 
MON810 (GM) y negativas a la presencia del evento 
específico MON810 (convencionales), de la 
siguiente forma: para las hojas con humedad, se 
colocaron en un mortero, se trituraron agregando 
nitrógeno líquido hasta que el tamaño de partícula 
fue homogéneo.  
Se pesó la cantidad de hoja GM correspondiente al 
porcentaje masa y se agregó hoja convencional 
hasta completar 10 g totales. Los 10 g totales de 
mezcla se dividieron en cuatro muestras de (2 ± 0.2) 
g y cada fracción se colocó en un mortero limpio, el 
resto de los 10 g se desechó. El mismo 
procedimiento se realizó para las mezclas de 1 % y 
0.1 %. Las mezclas se sometieron a un nuevo 
proceso de reducción de partícula con nitrógeno 
líquido en el mortero donde se colocó la mezcla de 
hojas hasta que el tamaño de partícula fue el más 
pequeño posible. Para el caso de las mezclas con 
hojas liofilizadas se realizó el mismo procedimiento 
utilizando 2 g cada una. La extracción de ADN se 
realizó después del acondicionamiento como se 
describió anteriormente. 
 
2.2.6 Cuantificación de mezclas por qPCR. Con el 
fin de comparar los resultados obtenidos por la 
dPCR de la cuantificación de las mezclas, se realizó 
dicho ensayo por qPCR, que actualmente es la 
técnica validada. Se emplearon las plataformas 
LightCycler® 480 (LC480) (Roche) y con los 
equipos ABI7500 y ViiA 7 (ABI, ibid), 
correspondientemente se utilizó en cada reacción 
de PCR Light Cycler® 480 Probes Master (Roche 
Inc., Indianapolis, IN, USA) y TaqMan® Universal 
PCR Master Mix (ABI, ibid), en todos los casos 
cebadores y sondas TaqMan® (ABI, ibid) descritos, 
en un volumen final de 20 μL y 100 ng de ADN para 
cada reacción, sonda y cebadores a una 
concentración final de 180 nM y 300 nM, 
respectivamente. Para cada análisis por PCR se 
incluyeron controles negativos que contenían ADN 
de otra especie diferente a la de Zea mays L. y un 
blanco de reactivos (sin adición de ADN), ambas por 
duplicado. Las condiciones de termociclado fueron  
95 °C por 10 min y 40 ciclos de amplificación de 95 
°C por 10 s, alineamiento de 60 °C por 30 s y 
elongación de 60 ºC por 1 min. 
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Tabla 1. Valores de mezclas GM. 

                     Mezcla en    
                   % (m/m) 

Hoja GM (g) Hoja 
convencional (g) 

Mezcla (g) Mezcla % 
(m/m) 

Hoja con 
humedad 

10 1.0486 9.0429 10.0915 10.39 
1 0.1031 9.9320 10.0351 1.03 

0.1 0.0100 9.9860 9.9996 0.10 
Hoja 

liofilizada 
10 0.2010 1.7957 1.9967 10.07 
1 0.0260 1.9759 2.0019 1.30 

0.1 0.0024 1.9993 2.0017 0.12 
 
Para obtener los resultados de cuantificación se 
buscó que la pendiente obtenida de la linealidad 
entre el Ct y el número de copias fuera en todos los 
ensayos entre -3.1 y -3.6. Una vez obtenidos los 
resultados se calculó la cantidad de OGM 
expresada en porcentaje (m/m) de acuerdo a la 
ecuación 1: 

 

(1)                                   
 
2.2.7 Cuantificación de mezclas por dPCR. 
Para cada uno de los porcentajes de las mezclas, 
(10, 1 y 0.1) %, se realizaron diluciones seriales con 
factor 1:10 a partir de la solución de ADN 
estandarizada a 50 ng/μL hasta llegar a las 
concentraciones requeridas para obtener un número 
de copias de (0.6 a 1.6) copias, el cual es el 
establecido por el fabricante del equipo de dPCR. 
La cantidad de ADN de cada una de las 
concentraciones para la amplificación de la 
secuencia hmgA fue de 1 ng, mientras que para la 
secuencia GM al 10 % fueron 10 ng y para las 
mezclas al 1 % y 0.1 % fue de 100 ng. Para las 
concentraciones del evento MON810 se cargaron 11 
subarreglos, 11 para hmgA y se consideró un 
subarreglo más como control de reactivos para cada 
concentración de cada una de las secuencias. El 
volumen por subarreglo, fue de 5 µL por reacción 
que contenían 2.5 µL de 1X TaqMan® OpenArray® 
Digital PCR Master Mix (ABI, ibid), sonda y 
cebadores (antes descritos) a una concentración 
final de 180 nM y 300 nM, respectivamente. Las 
condiciones de termociclado fueron 1 ciclo a 95 °C 
por 10 min, y 40 ciclos de amplificación de 95 °C por 
20 s, alineamiento de 60 °C por 60 s y elongación 
de 72 ºC por 30 s. Se calculó la cantidad de OGM 
expresada en porcentaje del número de copias, de 
acuerdo a la ecuación 2, tomando en cuenta los 
datos que se obtuvieron del equipo, basado en que  
 
para cada muestra el programa genera el número 
de copias de cada subarreglo con un intervalo de  

 
confianza del 95 %, por medio del conteo del 
número de reacciones positivas con relación al 
número de particiones utilizando la aproximación 
binomial de Poisson, basada en el número de 
particiones que contienen productos amplificados y 
el número total de particiones analizadas [2].  

 
 

(2) 
 
 

3. RESULTADOS Y DISCUSIÓN 
 
3.1. Validación de la técnica de dPCR. 
Se evaluó la concentración del MRC en número de 
copias (ERM®-AD413, plásmido), con y sin 
digestión enzimática, en tres diferentes 
concentraciones nominales donde se obtuvo que las 
de menor valor (0.33 y 0.66) copias por reacción, 
correspondientes a 50 copias y 100 copias, 
respectivamente, fueron comparables respecto al 
valor nominal esperado y con base en los valores 
del intervalo de confianza que genera el software 
del equipo OpenArray® Real-Time PCR (Tabla 2). 
Por su parte, los resultados no mostraron diferencia 
al evaluar el plásmido digerido y sin digerir, por lo 
cual se realizaron los ensayos utilizando el plásmido 
sin digerir. Los resultados de la cuantificación del 
MRC DMR-436II se muestran en la figura 1, en 
donde se encontró que al utilizar una cantidad de 
0.1 ng por subarreglo (42.1 ± 3.6) % de OGM se 
observa un resultado comparable con el reportado 
en fracción masa, tomando en cuenta la 
incertidumbre expandida con un factor de cobertura 
de 2. Por lo cual se concluyó que la plataforma 
OpenArray® Real-Time PCR System puede ser 
utilizada en las cuantificaciones de mezclas GM al 
observarse valores equiparables en la medición de 
los MRC ERM®-AD413 y DMR-436IIa. 
 
3.2. Análisis del material colectado.  
Se realizó la identificación del evento MON810 en 
cada una de las 51 hojas colectadas, dando 
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resultado positivo en 47 de ellas, mientras que en 
ninguna de las 31 hojas convencionales se detectó 
la modificación genética. Además, se realizó la 
amplificación de la secuencia endógena del maíz 
(hmgA), que sirvió como secuencia normalizadora 

para los ensayos cuantitativos en qPCR. La 
amplificación de 
dicha secuencia fue positiva en todas las hojas, 
encontrando un valor experimental promedio de 
CthmgA= 23.5 y para la secuencia transgénica de 
CtMON810= 26.3 (Figura 2). 

 
Tabla 2.  Promedio del número de copias por reacción (33 nL) obtenidas de la cuantificación de la secuencia 

E.E.   MON810, en el plásmido sin digerir con concentraciones nominales de (100, 200 y 400) copias. 

 
 

 1 

expected 0.1 ng 

35.48 

39.22 

38.57 

45.69 

41.49 

52.55 

1 ng 

 
Figura 1. Resultados obtenidos de la cuantificación 
por dPCR en fracción masa del MRC  DMR-436IIa. 
Las barras en la figura representan los valores de la 

incertidumbre expandida. 
 
La diferencia de 2.8 ciclos entre la secuencia 
endógena y la GM, es mayor a lo esperado de sólo 
1 Ct  considerando la ecuación de la PCR (2n), 
donde “n” es el número de ciclos de amplificación y 
tomando en cuenta la fisiología de la hoja de maíz 
GM, donde el 50 % del material genético puede 
provenir de la herencia paterna o materna, en este 
caso, de manera comercial se utilizan líneas de 
herencia paterna, por lo que se esperaba que el 
número de copias GM en el tejido vegetal se 
observara en esa proporción, generando una 
reacción de qPCR donde el valor de Ct de 
amplificación del gen endógeno amplificara un ciclo 
antes que el Ct de la secuencia GM. Por tanto, se 
esperaba que las mezclas a cuantificar no 
presentaran un comportamiento típico, ya que el 
valor teórico esperado no correspondió al 50 %. 
 
 
 

 
3.3 Elaboración de mezclas GM y cuantificación  
por qPCR.  
Una vez identificadas las hojas GM, se procedió a 
realizar las mezclas GM al (10, 1 y 0.1) % (m/m) a 
partir de hojas con humedad y liofilizadas, los 
valores se muestran en la tabla 1. Para la 
cuantificación de las mezclas por qPCR, se  
realizó la construcción de una curva de calibración 
con un rango dinámico de 100 ng a 0.1 ng de ADN 
proveniente de una hoja verificada con la 
modificación genética de MON810 (100 % GM), 
para las mezclas con humedad los porcentajes m/m 
fueron de (0.10, 1.03 y 10.39) %, un total de 100 ng 
de ADN extraído de cada mezcla se utilizó como 
templado en cada reacción. Los resultados 
obtenidos de la cuantificación de estas mezclas no 
coincidieron con los valores teóricos, inclusive 
cuando se consideró la incertidumbre relativa 
asociada a los valores promedio esperados. Se 
observó una sobre estimación en la cantidad de 
OGM con relación a los valores teóricos. Se 
descartó que los factores analíticos fueran el origen 
de la desviación en los resultados de cuantificación 
debido a que los valores de eficiencia de 
amplificación en las curvas de calibración se 
encontraron dentro de los intervalos permitidos [5], 
98.3 % y 90.3 % para hmgA y MON810, 
respectivamente y ambas con un R2 ≥ 0.98. Los 
valores calculados de la desviación estándar relativa 
bajo condiciones de repetibilidad (RSDr) muestran 
que el ensayo es preciso debido a que todas las 
desviaciones son menores al 25 %, de acuerdo con 
la normativa europea [5]. 

Conc. nominal 
(#de copias) 

MRC # de copias 
esperadas 

# de copias 
obtenidas 

Cota 
inferior 

Cota 
superior 

subarreglos 
considerados 

100 EMR-
AD413  

0.66 0.44 0.29 0.67 44 
200 1.32 0.76 0.54 1.07 44 
400 2.64 1.96 1.43 2.68 44 
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Figura 2. Amplificación de las secuencias MON810 

y hmgA en la hoja 100 %GM. 
 
De esta manera, se consideró que el origen de 
dicha variación podría deberse al porcentaje de 
humedad de las hojas con las que se elaboraron las 
mezclas. Por lo cual, se llevó a cabo la liofilización 
de las hojas y se elaboraron nuevamente las 
mezclas (Tabla 1) para realizar su cuantificación. 
Los resultados de cuantificación de las mezclas 
liofilizadas con relación a los valores en fracción 
masa mostraron resultados satisfactorios (Tabla 3), 
debido a que son comparables, precisos y 
repetibles, ya que la incertidumbre del componente 
de medición en condiciones de repetibilidad 
u(RSDIP) se redujo, acercándose al valor mínimo de 
manera proporcional al incremento en porcentaje de 
la mezcla GM.  
El valor de la u(RSDIP) disminuyó y muestra que las 
condiciones de repetibilidad no afectan la precisión 
de los datos de la medición. Los resultados son 
precisos debido a que los valores de la RSDr en 
todos los casos fue menor a 25 %. 

 
Tabla 3. Resultados de cuantificación de mezclas 

GM liofilizadas. 
 Mezclas % GM (m/m) 

Valor en 
fracción masa 

0.12 1.3 10.07 

Valor promedio 
experimental 

0.083 1.01 11.31 

S 0.025 0.139 0.925 
RSDr 9.64 4.36 2.58 
U(RSDIP) 0.008 0.044 0.292 
Ucombinada (uc) 0.008 0.044 0.292 
Uexpandida 0.016 0.088 0.585 
Urelativa 18.94 8.80 5.17 
 
 
 
 
 

Tabla 4. Resultados de la construcción de curvas de 
calibración con el MRC EMR AD-413. 

Parámetro de 
aceptación 

    Secuencia blanco 
    hmgA          
MON810 

Eficiencia (90 %-110 %) 94.574 92.593 
Pendiente (-3.1 a -3.6) -3.459 -3.513 
R2 ≥ 0.98 1 0.999 
Error (X) 0.024 0.032 
 
Una vez cuantificadas las mezclas GM y a fin de 
generar trazabilidad en las mediciones al SI y con 
base en la normativa ISO/IEC 17511:2005, se 
evaluó la concentración de la hoja que sirvió como 
calibrante (material 100 % GM) y de las mezclas 
con el uso del plásmido certificado (EMR AD-413) 
(IRRM, 2007), al construir una curva de calibración 
con concentraciones nominales de (105, 104, 103 y 
102) copias. En la Tabla 4, se muestran los 
resultados de los parámetros evaluados de ambas 
curvas de calibración, los cuales se encontraron 
dentro de los valores (indicados en cada parámetro) 
de aceptación establecidos por la normatividad 
internacional [5]. 
A partir de la curva de calibración realizada con el 
MRC EMR AD-413 se cuantificó la cantidad de 
copias de la secuencia MON810, el gen endógeno 
hmgA, así como del calibrante. Una vez obtenido el 
número de copias se utilizó la ecuación 2 para 
obtener los valores en fracción masa 
correspondientes (Tabla 5). Se encontró el valor 
teórico esperado con base en la fisiología del maíz 
donde se espera obtener el 50 % del material 
genético modificado en los resultados 
experimentales. Así, los valores obtenidos son 
comparables a los esperados, al considerar la Ur, 
además de que los valores son precisos y 
reproducibles considerando la RSDr menor a 25 %. 

 
Tabla 5. Evaluación de las mezclas GM liofilizadas 

con calibrante certificado EMR AD-413. 
 Mezclas (%) GM   

Valor % GM 
(m/m) 

0.12 1.3 10.07 100 

Valor teórico 
esperado  

0.06 0.65 5.04 50.00 

Valor 
promedio 
experimental 

0.07 0.86 4.29 45.47 

S 0.01 0.07 0.14 1.20 
RSDr 0.01 0.03 0.07 0.60 
U(RSDIP)       - 
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Ucombinada (uc) 0.01 0.03 0.07 0.60 
Uexpandida 0.01 0.07 0.14 1.20 
Urelativa 14.88 7.91 3.35 2.65 

 
3.4 Cuantificación de las mezclas por dPCR. 
En la figura 3, se muestran las curvas y mapas de 
amplificación que se obtuvieron al realizar las 
cuantificaciones de las mezclas, tanto para la 
secuencia hmgA y la GM, en donde se observa 
claramente la disminución en el número de 
amplificaciones dependiendo del porcentaje de cada 
una de las mezclas para MON810. Los datos 
obtenidos para la cuantificación de las mezclas se 
muestran en la tabla 6 junto con los resultados 
obtenidos por qPCR. De los cuales se concluye que 
los valores obtenidos por dPCR son más precisos, 
ya que se observa una relación proporcional entre el 
porcentaje GM obtenido para la hoja denominada 
100 % GM y las mezclas elaboradas a partir de ella, 
es decir, entre (41.87, 3.69, 0.3 y 0.031) % se 
muestra un factor de dilución cercano a 1:10, 

correspondiente al factor de dilución utilizado en la 
elaboración de las mezclas de manera gravimétrica.  
Se logró obtener una incertidumbre menor para la 
mezcla con concentración más pequeña en 
comparación con la incertidumbre obtenida por 
qPCR. Sin embargo, los resultados de la 
cuantificación de la hoja 100 % GM y la mezcla 10 
% GM por qPCR, se acerca más al valor esperado, 
resultando una cuantificación más exacta para esos 
dos materiales. 
Como se puede observar en la tabla 6, los 
resultados de cuantificación obtenidos por dPCR y 
qPCR para la hoja 100 % GM son 41.87 % y 45.45 
% respectivamente, los cuales son resultados 
próximos entre ellos y por lo tanto resultan 
comparables. En este caso la medición se realizó a 
partir del ADN obtenido de una sola hoja, a la cual 
se le determinó la presencia de la modificación 
genética de MON810, por lo cual los valores de 
41.87 % y 45.45 % muestran que en ninguno de los 
casos se logró alcanzar el valor de 50 % teórico 
esperado. 
 

 
Tabla 6. Comparación de los resultados obtenidos de la cuantificación de la hoja (100, 10, 1 y 0.1) % GM por 

las técnica qPCR y dPCR. 
                                              dPCR                                  qPCR  
Muestra  % GM  Urelativa  % GM  Urelativa  
Hoja GM  41.87  2.45  45.45  0.13  
Mezcla 10 %  3.69  10.39  4.29  1.39  
Mezcla 1 %  0.30  7.70  0.86  7.01  
Mezcla 0.1 %  0.031  12.98  0.07  89.13  

 
 
Esto puede atribuirse a la eficiencia de la 
amplificación de la secuencia evento específica de 
MON810, debido a que como se puede observar en 
la figura 2, la diferencia entre el ciclo de 
amplificación (Ct) para la secuencia hmgA y 
MON810 es de 2.66 ciclos, ambos conteniendo la 
misma cantidad de ADN (100 ng por reacción), es 
decir, el ensayo de amplificación para MON810 
podría afectar la eficiencia requerida y generar una 
amplificación tal que el Ct no se presente 
exactamente un ciclo después que el de la 
secuencia endógena, esto de acuerdo a la relación 
que guarda el Ct con el factor de dilución (2n), 
donde n es la diferencia de Ct. De acuerdo al valor 
teórico del 50 % GM para la hoja de maíz, el factor 
de dilución entre la secuencia hmgA y MON810 es 
de 0.5, sustituyendo en la ecuación anterior, la 
diferencia de Ct esperada es de 1. 
 
 

4. CONCLUSIONES 
 
Se logró realizar la validación de la técnica de PCR 
digital a través del uso de materiales de referencia 
certificados, para realizar la cuantificación de hojas 
de maíz con el evento MON810, para  obtener 
resultados comparables a los valores esperados. 
 
De la caracterización de la hoja denominada 100 % 
GM y las mezclas elaboradas se obtuvieron 
resultados diferentes entre ambas técnicas. Sin 
embargo, con la dPCR se encontró una relación 
más cercana con el factor de dilución de las 
mezclas realizadas, así como un valor de 
incertidumbre menor asociado a bajas 
concentraciones.  
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Amplificación de 
hmgA en  mezcla 

10% GM con 1 ng de 
ADN por subarreglo 

Amplificación de 
hmgA en  mezcla 1% 
GM con 1 ng de ADN 

por subarreglo 

Amplificación de 
hmgA en  mezcla 

0.1% GM con 1 ng de 
ADN por subarreglo 

Amplificación de 
MON810 en  mezcla 

10% GM con 10 ng de 
ADN por subarreglo 

Amplificación de 
MON810 en mezcla 1% 
GM con 100 ng de 
ADN por subarreglo 

Amplificación de 
MON810 en mezcla 
0.1% GM con 100 ng 
de ADN por subarreglo 

10% 

1% 

0.1% 

A B 

 
 

 
 

 
 
 
 

 
 
 

 
 
 
 

 
 

 
 
 
 

 
 
 

Figura 3. Curvas y mapas de amplificación de 
Mezcla GM al 10, 1 y 0.1 %. Columna A, resultados 

de amplificación secuencias hmgA. Columna B, 
resultados de amplificación de secuencia MON810. 
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Resumen: Se realizó la construcción de un recubrimiento de partículas compósitas, aplicado por 
rociado térmico con el objetivo de proteger sustratos metálicos. La fabricación del compósito se 
realizó en un reactor de mecanofusión. Las partículas compósitas están conformadas de un núcleo 
de acero inoxidable AISI 316L, y un revestimiento de partículas cerámicas de alúmina α. La 
limpieza e incremento de la rugosidad del sustrato se realizó por arenado (SiC), a fin de aumenta la 
adhesión del recubrimiento al sustrato. Posteriormente se monitoreo el comportamiento de las 
partículas dentro de la flama y al impacto por MO, MEB y EDS. Las probetas fueron sometidas a un 
ambiente salino, resultando en una menor degradación en los sustratos recubiertos con capas 
compósitas y cerámicas. Actualmente se realizan experimentos sobre el aumento de contenido 
gradual de fase cerámica hacia la superficie. 
 
 

1. INTRODUCCIÓN 
 

La corrosión representa una problemática 
tecnológica a nivel mundial que representa 
gastos, por lo que existe una necesidad de 
disminuir la degradación de los materiales 
por corrosión, se eligió la protección de acero 
al carbono, ya que es un material muy común 
en la construcción de dispositivos a nivel 
industrial. 
 
La finalidad del desarrollo de este trabajo, es 
ofrecer una opción más para reducir el 
impacto de esta problemática a nivel 
industrial, ya que por medio de la aplicación 
del recubrimiento por rociado térmico, es 
posible proteger grandes superficies; por su 
movilidad, es fácil realizar la aplicación in 
sitú, siendo esta una ventaja sobre algunas 
técnicas de recubrimiento. Actualmente los 
materiales usados para aplicarse por rociado 
térmico son metálicos o epóxicos, los 
primeros necesitan de una capa intermedia 
de unión entre el recubrimiento y el sustrato, 
por la naturaleza del material aún son 
susceptibles a reaccionar con el medio 
ambiente y los materiales epóxicos no 
presentan buen desempeño a altas 
temperaturas. La intención del recubrimiento 
es eliminar el uso de capas intermedias de 

unión, ofrecer un buen desempeño a altas 
temperaturas y al desgaste por corrosión. 
 
2. DESARROLLO EXPERIMENTAL. 
 
Para la construcción del recubrimiento 
anticorrosivo se usaron partículas compósitas 
con matriz metálica de acero inoxidable 316L 
y un revestimiento cerámico constituido por 
partículas de alúmina α, con la finalidad de 
combinar las propiedades mecánicas, 
anticorrosivas y térmicas de ambos 
materiales. 
 
El equipo empleado para producir las 
partículas recubiertas fue un reactor de 
mecanofusión diseñado y fabricado en las 
instalaciones del CIITEC. 
 
Las partículas metálicas fueron tamizadas y 
posteriormente revestidas por mecanofusión. 
El equipo con el que se llevó a cabo la 
construcción del recubrimiento por rociado 
térmico es una pistola de flama marca 
Eutectic Castolin modelo Terodyn 2000. 
 
Se recuperaron partículas en vuelo para 
observar el comportamiento que dichas 
partículas tienen en la flama, y se 
proyectaron splats (partículas 
individualmente depositadas sobre el 
sustrato), para analizar la interacción de las 
partículas con el sustrato.  
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Los recubrimientos fueron sometidos a 
corrosión en una cámara salina y se evaluó 
su pérdida de peso contra tiempo de 
exposición a la niebla salina. 
 
3. RESULTADOS 
 
3.1. Recuperación de partículas en vuelo 
Se recuperaron partículas en vuelo para 
observar el cambio de forma y la formación 
de óxidos en la partícula debido a la 
atmosfera oxidante de la flama. Esta 
información se considera como parte del 
criterio para establecer las condiciones de 
tiro. 
 
Cambio de forma 
En la flama, los gases tienen una velocidad 
mayor que las partículas, provocando en 
ellas un movimiento convectivo. Así, la 
superficie de la partícula donde el material se 
encuentra en contacto con la flama, se funde 
y se desplaza hacia el centro de la partícula 
renovándose el material en la superficie 
conforme dicho movimiento toma lugar. Esto 
provoca que la forma de la partícula tienda a 
ser esférica. Al recuperarlas en agua, se 
solidifican súbitamente (temple) conservando 
la forma que adoptan dentro de la flama. 
 
Originalmente... Después de la exposición a 

la flama oxiacetilénica… 

  

Acero inoxidable 316L 

  

Partículas recubiertas 

Figura 1. Forma de partículas 

Se observa una gran diferencia en el cambio 
de forma en las partículas antes y después 
de ser expuestas a la flama, lo que significa 
que la esferoidización, se llevó a cabo. La 
siguiente grafica describe el comportamiento 
en el cambio en la forma a través de la 
siguiente expresión. 

                
      

      
                   

 

 

 

 

 

 

Figura 2. Grafica de comparación entre 
partículas antes y después de la exposición a 

la flama oxiacetilénica. 

La esferoidización de las partículas es un 
punto importante para la posterior 
construcción del recubrimiento, ya que 
favorece la homogeneidad en cuanto al 
espesor del recubrimiento y la distribución de 
fases. Se observa que la mayoría de las 
partículas llegan al estado pseudo plástico 
requerido para la adherencia al sustrato y 
que las fases en las partículas recubiertas 
viajan juntas a través de la flama. 

Se realizó un análisis puntual por medio de la 
técnica de análisis EDS. Y se detectó que el 
oxígeno solo se encontró en la parte más 
externa de la partícula, la que está en 
contacto directo con la flama y no en los 
nodulos que se observan dentro de la 
partícula. 

Acero inoxidable 316 L 

Originalmente     Después 

  

Partículas recubiertas 

Originalmente     Después 
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Figura 3. Imagen y resultados de análisis 
puntual partículas acero inoxidable 316L 

[%at.]  

Los nódulos en el centro de las partículas 
tienen alta concentración en carbono, la 
presencia de este elemento puede fragilizar 
al material generando puntos críticos de falla. 
Los efectos de la aparición de dichos nodulos 
que podrían disminuir las propiedades 
mecánicas y la resistencia a la corrosión. El 
aumento en la presencia de dicho elemento 
se debe a la interacción con la flama 
oxiacetilénica 

 

 
 
 C O Al Cr Fe Ni 

P
1 

27.1
5 

40.0
3 

12.9
9 

11.9
3 

7.11 0.7
9 

P
2 

36.8
1 

14.9
8 

3.08 5.27 31.4
9 

8.3
8 

P
3 

60.6
8 

24.8
9 

3.15 4.33 5.83 1.1
2 

P
4 

36.0
6 

16.5 3.97 6.02 30.7
7 

6.6
9 

P
5 

27.4
3 

40.3
5 

17.4
3 

10.1
2 

4.29 0.3
9 

 
Figura 4. Resultados de análisis puntual 

partículas recubiertas [%at.]   
 
3.2. Proyección de splats 
Se realizó la aplicación de splats (partículas 
individuales depositadas sobre el sustrato), 
para observar la influencia de la distancia de 
proyección en la morfología de las partículas 
al impacto. 
 
La forma idónea de depositación es un disco 
debido a que de esta forma se controlará el 
espesor y la distribución de fases. 
 
Acero inoxidable 316L Partículas recubiertas 

  
10 cm 

  
12.5 cm 

  
15 cm. 

 
Figura 5. Influencia de la distancia de 
proyección en la formación de splats. 

 
Es deseable la forma de un disco de altura 
homogénea ya que al llegar a impactarse 
otra partícula encima, habrá menor cantidad 
de huecos a llenar, en el caso contrario la 
rugosidad del sustrato deberá ser mayor y de 
esta manera habrá más área superficial que 
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favorecerá el anclaje de partículas a la 
superficie. 

 
3.3. Construcción de recubrimientos 
Se realizaron depósitos de partículas de 
acero inoxidable sobre el sustrato de acero al 
carbono, recubrimientos de acero inoxidable 
con capas de alúmina y recubrimientos de 
partículas compósitas con capas de alúmina 
como se esquematiza a continuación. 
 

 
Figura 6. Esquema de la construcción del 

recubrimiento en capas. 
 

 
Acero inoxidable 316 L 

 
Acero inoxidable 316 L +capas de alúmina 

 
 

Figura 7. Partículas compósitas +capas de 
alúmina 

 
Las capas de alúmina fueron adicionadas 
con la intencion de aumentar el contenido 
cerámico en el recubrimiento y que esta fase 
quedara atrapada entre las partículas 
metálicas logrando asi un buen anclaje entre 
las capas. 
 
3.4. Exposición de probetas a ambiente 

salino. 
Los recubrimientos fueron sometidos a una 
prueba en cámara salina de acuerdo a los 
parámetros marcados en la norma ASTM B-
117 7a, durante 168 horas y se realizaron 
lavados con una solución de HNO3 al 10%v 
cada 24 horas según lo marca la norma 
ASTM designación G1-03 
 
Las imágenes presentadas a continuación 
muestran la degradación que presento el 
material al finalizar la prueba. 
 

 
 

Figura 8. Acero inoxidable 316 L 
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Acero inoxidable 316 L 

+capas de alúmina 
Partículas compósitas 

+capas de alúmina 
 

 
Figura 9. Gráfico de pérdida de peso vs 

ciclos de lavado 
 

4. DISCUSIÓN 

El recubrimiento de partículas recubiertas 
con capas de alúmina se presentó mayor 
ganancia de peso. Debido a que al ser 
expuesto el recubrimiento a la niebla, el 
oxígeno difundió y formó óxidos en el interior 
del recubrimiento que no fueron removidos 
durante los ciclos de lavado. Contrario a lo 
mostrado en la gráfica de pérdida de peso vs 
ciclos de lavado, el desempeño de dicho 
recubrimiento fue el que presentó menor 
degradación, se puede observar en la 
micrografía correspondiente a dicho 
recubrimiento después de la exposición en la 
niebla salina, se observa una degradación 
menor comparándola contra los 
recubrimientos mostrados en las micrografías 
de los recubrimientos de acero y acero con 
capas de alúmina, en las micrografías 
permite apreciar el efecto de la penetración 
de la niebla, como se degradaron dichos 
recubrimientos, hasta que capa se vieron 

afectados por acción de la niebla y en su 
defecto, si hubo algún daño provocado en el 
material del sustrato, ya que el objetivo es 
proteger dicha superficie. 

5. CONCLUSIONES 
 
• Los parámetros sugeridos por el 

fabricante no son adecuados para realizar 
un recubrimiento homogéneo y de calidad, 
ya que se encontró que la distancia de 
proyección de partículas en el intervalo de 
distancia sugerido, la forma en la que se 
depositan las partículas se ve muy 
distorsionada y el estado pseudo plástico 
requerido no se logra alcanzar. 

• El recubrimiento con capas de alúmina y 
partículas compósitas, ofrece un mejor 
desempeño comparado con el de solo 
acero 316L, en el sentido de que hubo 
menor perdida de material metálico en el 
recubrimiento construido. 

• El desempeño anticorrosivo del 
recubrimiento mejoró al adicionar las 
capas de alúmina. 

• La adherencia del recubrimiento al 
sustrato puede mejorar aumentando la 
rugosidad en la preparación del sustrato, 
usando un abrasivo que proporcione 
mayor rugosidad a la superficie a recubrir. 

• Cuando el tiempo de exposición a la 
cámara salina se interrumpe, el peso de 
las muestras disminuye debido a que la 
humedad absorbida en la muestra se 
evapora en el caso de los recubrimientos 
sin capas de alúmina. 

• La adherencia entre las capas de alúmina 
y las capas de acero y/o partículas 
compósitas, debido al exceso de material 
cerámico aplicado, no permitió la unión 
entre lamelas, provocando disminución de 
las propiedades de adherencia del 
recubrimiento. 
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Resumen: El SeqGMOCap se empleó  como paso previo a la pirosecuenciación mediante sondas de ARN 
que permitió la captura de ADN de varios eventos MG contenidos en una matriz de ADN genómico de 5 
especies diferentes de vegetales. Se optimizó la matriz a una concentración de 1 µg de ADN total y se 
determinó que se requieren de 17 ciclos de amplificación antes de la hibridación y 14 para después de ella, 
con un cpb de 0.5, al final la captura fue eficaz obteniendo el 77 %, después se corroboró la funcionalidad del 
protocolo generado, repitiendo el experimento con la misma matriz. 
 
  

1. INTRODUCCIÓN 
El Sistema de Enriquecimiento Específico (Target-
Enrichment System) o Sistema de Captura 
(SeqCap) se desarrolló para enfocarse en regiones 
específicas del genoma y mejorar el costo-eficiencia 
del proceso de secuenciación independientemente 
de la plataforma usada, ya que una corrida de 
secuenciación genera una gran cantidad de 
información que se necesita analizar, mover y 
almacenar, ésto junto con la falta de especificidad 
en las muestras de interés, resultan en un problema 
de practicidad en el manejo de la información [1]. 
 
El fundamento de estos SeqCap es la hibridación de 
ácidos nucléicos en solución, es decir, la asociación 
parcial de dos hebras procedentes de distinta 
especie o distinto ácido nucléico. Para cualquier 
hibridación se requieren dos elementos, secuencia 
diana o de la muestra y un fragmento corto de ácido 
nucléico marcado o sonda, los cuales se ponen en 
contacto y si son complementarias forman híbridos 
los cuales son aislados o identificados para 
posteriores análisis [2]. 
 
Estos sistemas combinan la simplicidad y robustez 
de la hibridación de las sondas con la ventaja de 
que las sondas son amplificadas en arreglos 
(eArray) y la selección de las secuencias se da en 
una solución, estas ventajas permiten que estos 
sistemas sean eficientes, tanto para segmentos 
cortos, como para segmentos largos [3]. 
 
Los sistemas SureSelect® de la compañía Agilent® 
han probado ser ideales en la captura de 
secuencias genómicas no conocidas que contienen 

mutaciones. Este sistema utiliza sondas de RNA, 
que tienen mayor afinidad por el ADN y esto 
aumenta la eficiencia en la captura de las 
secuencias de interés con o sin inserciones y/o 
deleciones [1,4]. La característica de estas sondas 
de RNA es que se encuentran biotiniladas, lo que 
permite el aislamiento de los híbridos formados por 
medio de perlas magnéticas (Fig 1) [3]. 
 
Los diseños o sistemas de captura disponibles 
hasta la fecha y sus validaciones son para ratón, el 
exoma de la soya y determinadas regiones 
genómicas humanas, incluyendo un panel integral 
del cáncer y un panel de la enfermedad neurológica 
[5] que han sido validados por lo que su uso no ha 
generado preocupación, debido a que cada sistema 
se compone de un solo juego de sondas 
optimizadas para el método seleccionado y la región 
del genoma elegida [1]. No se han encontrado 
reportes de algún SeqCap enfocado en OGM, ni 
enfocado para ensayos de más de una especie, por 
ello al desarrollar un SeqCap dirigido a estos 
organismos se podrán caracterizar los eventos 
transgénicos y se obtendrá información suficiente 
que ayudaría en los análisis que se realizan 
actualmente para detección, identificación y 
cuantificación de OGM como la reacción en cadena 
de la polimerasa en tiempo real o qPCR. 
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Figura 1. Proceso del sistema de captura 
SureSelect® de la compañía Agilent® [3] 

 
Estos sistemas usan una técnica eficiente de 
hibridación de ácidos nucleicos en solución, es 
decir, la asociación parcial de dos hebras 
procedentes de distinta especie o distinto ácido 
nucleico. Para esta hibridación se requieren dos 
elementos, la secuencia diana o de la muestra y un 
fragmento corto de ácido nucleico marcado o sonda, 
las cuales se ponen en contacto y si son 
complementarias forman híbridos que son aislados 
o identificados para posteriores análisis. 
 
En el caso del sistema utilizado en este estudio la 
muestra de ADN es la secuencia diana y las sondas 
de ARN (u oligonucleótidos de ARN) biotinilados 
son los fragmentos cortos de ácido nucleico, así los 
híbridos formados son de ARN-ADN, que se 
capturan y separan por medio de perlas 
electromagnéticas recubiertas con estreptavidina  
[2]. 
 
2. MATERIALES Y MÉTODOS 
Como primer paso se logró diseñar el sistema de 
captura de ADN de OGM utilizando para ello bases 
de datos públicas de las cuales se recopilaron las 
secuencias de 196 eventos transgénicos 
(promotores, transgenes, terminadores, señales de 
acceso regulatorio) de 30 eventos GM en total, 
usando 25 materiales de referencia (MR) de los 
promoventes y materiales de referencia certificados 

(MRC). Algunos de los MR y MRC usados son 
apilados (tienen más de un evento) de cinco 
especies diferentes: maíz, trigo, algodón, soya y 
papa  (Tabla 1). 
 
2.1. Evaluación analítica de las sondas 
El diseño y validación del sistema de captura se 
realizó en paralelo y como parte del estudio en el 
cual se diseñaron sondas de ARN complementarias 
a diferentes eventos GM, promotores, terminadores 
y genes representativos de diferentes especies. Se 
buscaron las secuencias de diferentes eventos GM, 
promotores, terminadores y genes representativos 
en diferentes bases de datos públicas y se redujo la 
complementariedad entre secuencias mediante el 
uso del software eArray de la compañía Agilent®. 
 
2.2. Extracción de ADN 
Para la optimización del protocolo experimental se 
preparó una matriz de ADN, para ello se empleó el 
método FAST ID Genomic DNA extraction, 
utilizando el Sistema de Genetic-ID® extraído por el 
Sistema Genetic ID®, el cual se basa en la ruptura 
de la membrana celular por medio de detergentes 
iónicos y su posterior purificación con una 
membrana de sílica. El ADN extraído se cuantificó 
usando un espectrofotómetro Nanodrop 2000®. 
 
2.3. Elaboración de Matriz 
Para tener una cantidad similar de ADN por evento 
usado durante el experimento, se generó una matriz 
(pool de eventos), una vez que se extrajo el ADN de 
cada MR, la matriz  se elaboró mezclando 34 ng de 
ADN por evento de cada MR. Se realizaron 
diluciones 1:25 de cada ADN extraído y se 
realizaron los cálculos para determinar la 
concentración de las diluciones generadas y el 
volumen de ADN correspondiente a 34 ng por 
evento de cada MR. Se tomó el volumen calculado, 
se concentró a 65 °C por 30 min, se llevó a un 
volumen final de 100 μL usando disolución 
amortiguadora TE. 
 
2.4. Preparación de la genoteca 
Se prepararon bibliotecas de la matriz siguiendo el 
protocolo para la plataforma de pirosecuenciación 
GS FLX Titanium General Library Preparation 
Method Manual” utilizando el sistema 454 GS FLX 
Titanium Rapid Library Preparation Kit®  de la 
compañía ROCHE®. La calidad de las genotecas 
fue verificada por medio de una electroforesis en 
“chip” de alta sensibilidad con un intervalo de 
medición de 50 bp -700 bp usando el equipo Agilent 
2100 Bioanalyzer® de la compañía Agilent 
Tecnhnologies®. 
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Tabla 1. Elementos transgénicos por evento GM que contiene cada material de referencia usado para 
la elaboración de la MATRIZ y elementos capturados (color verde) por el SeqGMOCap. 

CORRIDA   
1 CORRIDA   

2 CORRIDA   
1 CORRIDA   

2 

MR MON-00603-6 Rice actin 1 gene p  / 
CaMV enhanced 35S p 

5-enolpyruvylshikimate-3- 
phosphate synthase  

(proteína CP4 EPSPS) Nopaline Synthase Gene t 77 90 94 91 

MR DAS-01507-1 Ubiquitin gene p / 
CaMV 35S p 

Cry1F  / 
phosphinothricin N- 

acetyltransferase gene  
ORF25 PolyA t sequence / 

CaMV 35S t 88 72 91 77 

MR MON-87460-4 Rice actin 1 gene p / 
CaMV 35S p 

Cold shock protein gene / 
Neomycin phosphotransferase  

II Nopaline Synthase Gene t NC NC NC NC 

95 83 100 80 

94 71 100 72 

MR DAS-59122-7 Ubiquitin gene p / 
Peroxidase gene p / 

CaMV 35S p 
Cry34Ab1 / 
Cry35Ab1 / 

Phosphinothricin N- 
acetyltransferase gene  

Proteinase inhibitor II gene t / 
CaMV 35S t 88 61 92 70 

MR MON-0021-9 Rice actin 1 gene p 5-enolpyruvylshikimate-3- 
phosphate synthase  Nopaline Synthase Gene t 75 75 80 80 

MR SYN-BT011-1 CaMV 35S p Cry1Ab / 
Phosphinothricin N- 

acetyltransferase gene  Nopaline Synthase Gene t  84 79 78 75 

MR SYN-IR162-4 Ubiquitin gene p 
Vegetative insecticidal protein  

3Aa20 / 
Phosphomannose Isomerase  

gene  
CaMV 35S t / 

Nopaline Synthase gene t NC NC NC NC 

MR SYN-IR604-5 Metallothionein-like gene p / 
Ubiquitin gene p 

mCry3A / 
Phosphomannose Isomerase  

gene  Nopaline Synthase Gene t 67 83 82 96 

MR MON-00810-6 CaMV Enhanced 35S p Cry1Ab  NE 96 85 100 76 

MRC MON-00863-5 
CaMV 35S p / 

CaMV 35S p plus four  
repeats pf activating  

sequence 
Neomycin Phosphotransferase  

II / 
Cry3Bb1  

Nopaline Synthase Gene t / 
t of the wheat heat shock  

protein 17.3 81 66 57 53 

MR rd29a-DREB1A CaMV 35S p DREB1A: dehydration  
responsive element binding  NE NC NC NC NC 

MR 
 

lip9-DREB1A CaMV 35S p DREB1A NE 36 13 41 25 
MR osnac6-DREB1A CaMV 35S p DREB1A NE 23 38 26 48 
MR ubi-DREB1A CaMV 35S p DREB1A NE 70 89 NA NA 
MR ubi-SnRK2C NE NE NE 48 57 66 61 
MR ubi-AtGol52 NE NE NE 2 13 21 7 
MR osnac6-osnac6 NE NE NE NC NC NC NC 

69 62 100 78 

69 68 75 75 

MR BCS-GH002-5  
X BCS-GH004-7  
X BCS-GH005-8 

Histone H4 gene p / 
5' e1 p / 

CaMV 35S p / 
XYZ gene p / 
CaMV 35S p 

Double Mutant 5- 
enolpyruvylshikimate-3- 

phosphate synthase 1.34 kb / 
Cry1Ab 1.85 kb, Ps7s7 1.04 kb / 

Bialaphos resistance gene  
0.55 kb / 

Cry2Ae 1.90 kb 

Nopaline Synthase Gene t / 
CaMV 35S t NC NC NC NC 

MR MON-00531-6 CaMV Enhanced 35S p / 
CaMV 35S p 

Cry1Ac 3.50 kb / 
Neomycin Phosphotransferase  

II 0.79 kb 
a'subunit of beta-conglycinin  

gene t / 
Nopaline Synthase Gene t 73 79 72 80 

MR MON-01445-2 FMV 35S p / 
CaMV 35S p 

5-enolpyruvylshikimate-3- 
phosphate synthase 1.36 kb / 

Neomycin Phosphotransferase  
II 0.79 kb 

rbcS-E9 gene t / 
Nopaline Synthase Gene t 89 92 99 99 

33 26 36 30 

8 2 9 9 

Soya 
(Glycine max) MRC MON-04032-6 CaMV Enhanced 35S p 5-enolpyruvylshikimate-3- 

phosphate syntase 1.36 kb Nopaline Synthase Gene t 38 24 33 12 
Papa 

(Solanum  
tuberosum) MRC BPS-25271-9 Granule bound starch  

synthase gene p Neomycin Phosphotransferase  
II NE NC NC NC NC 

rbcS-E9 gene t / 
Nopaline Synthase Gene t / 

a' subunit of beta-conglycinin  
gene t  

 5-enolpyruvylshikimate-3- 
phosphate synthase 0.00 kb / 

Cry2Ab2 0.00 kb / 
Cry1Ac 0.00 kb / 

Neomycin Phosphotransferase  
II 0.00 kb / 

Beta-glucuronidasa 0.00 kb 

MON-88913-8  
X MON-15985-7 MR 

Algodón 
(Gossypium  

hirstium) 

MRC DAS-24236-5 X     
DAS-21023-5 

Ubiquitin gene p,  
4ocsAMas2'promoter / 
4ocsAMas2' promoter,  

Ubiquitin gene p 

Phosphinothricin N- 
acetyltransferase gene 0.00 kb,  
Cry1F 0.00 kb / Cry1Ac 0.00 kb / 

Phosphinothricin N- 
acetyltransferase gene 0.00 kb,  

Cry1Ac 
ORF25 PolyA t sequence / 
ORF25 PolyA t sequence 

FMV 35S p /  
Elongation factor EF-1alpha  

p/ 
Actin 8 promoter/ 

CaMV Enhanced 35S p  

COBERTURA DE  
INTERSECCIÓN (%) 

Trigo 
(Triticum  

aestivum) 

Maíz 
(Zea mays) 

MR MON-89034-3  
X MON-88017-6 

Rice actin 1 gene p / 
CaMV Enhanced 35S p / 

FMV 35S p 

5-enolpyruvylshikimate-3- 
phosphate synthase /  

Cry3Bb1 / 
Cry1A.105 / 

Cry2Ab2 

Nopaline Synthase Gene t / 
t of the wheat heat shock  

protein 17.3  

ESPECIE IDENTIFICADOR  
UNICO DEL OGM MR ó  

MRC 

COBERTURA TOTAL  
(%) 

TERMINADOR TRANSGEN PROMOTOR 
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2.5. Amplificación e hibridación de las 

genotecas. Calidad de bibliotecas 
capturadas 

Para alcanzar la concentración de la genoteca 
indicada en este protocolo, se amplificó la matriz 
de dicha genoteca siguiendo el método SureSelect 
Target Enrichment System for Roche 454 GS FLX 
and GS Junior Sequencing Platforms Protocol 
utilizando el sistema SureSelect Target Enrichment 
Kit RCH Hyb Module Box # 2 y el sistema  
Herculase II Fusion DNA Polymerase de la 
compañía Agilent Technologies®. 
 
En este paso se evaluaron los siguientes ciclos de 
amplificación: primeros 12 ciclos; 17 ciclos, 22 ciclos 
24 ciclos y 26 ciclos después. Las condiciones de 
amplificación fueron: un ciclo a 98 °C por 2 minutos; 
seguido del número de ciclos a evaluar de 98 °C 
durante 20 s, 60 °C durante 45 s y 72 °C durante 
1.5 min; seguido de un ciclo de 72 °C por 5 min y un 
ciclo final de 4 °C. Después fueron purificadas y 
seleccionadas por su tamaño por medio de perlas 
magnéticas Agencourt AMPure XP de la compañía 
Beckman Coulter® [6]. 
 
Se determinó la calidad de las bibliotecas por medio 
de una electroforesis en “chip” de 7 500 con un 
intervalo de medición de 100 bp -7500 bp y 0.5 
ng/µL - 50 ng/µL usando el equipo Agilent 2100 
Bioanalyzer®. 
 
Para la captura de los eventos GM en cuestión, se 
procedió a la hibridación de la genoteca amplificada 
se siguió el método SureSelect Target Enrichment 
System for Roche 454 GS FLX and GS Junior 
Sequencing Platforms Protocol utilizando el sistema 
SureSelect Reagent Kit Contents de la compañía 
Agilent Tecnhnologies®. 
 
La hibridación se realizó con 500 ng de genoteca 
amplificada, 24 h de incubación a 65 °C y utilizando 
tubos de 0.2 mL, sellado con Parafilm®. Para 
capturar los híbridos formados (ARN-DNA), se 
utilizó un tipo de perlas electromagnéticas 
Dynabeads MyOne Streptavidine T1 de la compañía 
Invitrogen®. De cada lavado se tomaron alícuotas 
para tener evidencia de que no se perdió genoteca 
capturada durante estos pasos. 
 
Después de la captura de los eventos GM o 
hibridación, la muestra disminuyó su concentración 
por lo cual se amplificaron las bibliotecas 
capturadas siguiendo el método SureSelect Target 
Enrichment System for Roche 454 GS FLX and GS 

Junior Sequencing Platforms Protocol utilizando el 
sistema SureSelect Target Enrichment Kit RCH Hyb 
Module Box # 2 y el sistema  Herculase II Fusion 
DNA Polymerase de la compañía Agilent 
Technologies®. En este paso se corrió el siguiente 
programa de amplificación: un ciclo a 98 °C por 2 
min; seguido de 14 ciclos de 98                                                                                                               
°C durante 20 s, 60 °C durante 45 s y 72 °C durante 
1.5 min; seguido de un ciclo a 72 °C por 5 min y un 
ciclo final de 4 °C. Después son seleccionadas por 
su tamaño por medio de perlas magnéticas 
Agencourt AMPure XP de la compañía Beckman 
Coulter®. Finalmente se eluyeron con 33 µL de 
agua libre de nucleasas. 
 
La calidad de las genotecas fue verificada por medio 
de una electroforesis en “chip” de alta sensibilidad 
con un intervalo de medición de 50  bp -700 bp 
usando el equipo Agilent 2100 Bioanalyzer®. 
 
2.6. Cuantificación de la genoteca 
Se cuantificó la genoteca capturada y amplificada 
para realizar la solución de trabajo (Working 
solution), por medio de una reacción en cadena de 
la polimerasa en tiempo real (qPCR) usando el 
método KAPA Library Quantification Kits for ROCHE 
454 GS FLX platform con el sistema KAPA 454 GS 
Titanium Library Quantification Kit de la compañía 
KAPABIOSYSTEMS®. 
 
2.7. Emulsión pequeña (emPCR SV) de 

genotecas capturadas y amplificadas 
Para conocer la concentración adecuada de la 
genoteca por perla (cpb) con la cual se obtuviera un 
enriquecimiento (perlas en las que ha sido anclado 
un solo fragmento de biblioteca y amplificado 
clonalmente) entre 3 % y 20 %, se prepararon 
diferentes emulsiones pequeñas (emPCR SV) 
evaluando varios cpb: 0.15 cpb, 0.4 cpb, 0.5 cpb, 
0.6 cpb, 0.62 cpb, 1.23 cpb, 1.85 cpb y 2.47 cpb. 
Para esto, se ocuparon las bibliotecas capturadas y 
amplificadas de HYB I y se siguió el método emPCR 
Method Manual- Lib-L SV adaptado por el Centro 
Nacional de Referencia en Detección de 
Organismos Genéticamente Modificados 
(CNRDOGM). 
 
2.8. Emulsión grande (emPCR LV) de genotecas 

capturadas y amplificadas 
Con el cpb seleccionado se procedió a realizar la 
PCR en emulsión grande (emPCR LV), para 
generar clonas o copias idénticas de las bibliotecas 
ancladas a perlas de captura de ADN y obtener un 
enriquecimiento cercano al 8 % (enriquecimiento 
óptimo). Se preparó la emPCR LV de las genotecas 
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capturadas y amplificadas usando el cpb 0.5 junto 
con el método emPCR Method Manual- Lib-L LV 
adaptado por el CNRDOGM. 
 
2.9. Corrida de Secuenciación 
Se preparó la corrida se secuenciación con el cpb 
de 0.5 de las perlas enriquecidas de la genoteca 
capturada y amplificada. Se siguió el método 
Sequencing Method Manual adaptado por el 
CNRDOGM con el sistema GS FLX Titanium 
Control Bead Kit, el sistema GS FLX Titanium 
Sequencing Kit XLR70 y el sistema GS FLX 
Titanium PicoTiterPlate Kit 70 x 75 de la compañía 
ROCHE® 
 
3. RESULTADOS 
3.1 Evaluación analítica de las sondas de ARN 
sintetizadas. 
Las sondas de ARN de cadena sencilla diseñadas in 
silico para generar el sistema de captura de ADN de 
OGM, son suficientes para capturar 196 elementos 
transgénicos de 30 especies [7]. El tamaño 
predominante en las sondas analizadas fue de 228 
bp (Fig. 2) observándose picos de menor tamaño; 
sin embargo, el pico de interés muestra un tamaño 
homogéneo y las sondas se encontraron íntegras. 

 
Figura 2. Evaluación del tamaño de las sondas de 
ARN. En la imagen A se muestra la gráfica tiempo 

vs fluorescencia de la electroforesis. En la imagen B 
se muestra un gel electroforético en chip. La 

muestra tiene un tamaño promedio de 238 bp. Los 
marcadores control son los picos de 35 bp y 10 380 

bp. 
 
3.2 Evaluación de la genoteca y emPCR (SV y 
LV) 
Para la selección de los MR y MRC que integraron 
la matriz se buscó que cada evento no se 
encontrara apilado o “stack”; sin embargo hay 
eventos de maíz y algodón que solo se encontraron 
de esta forma (Tabla 1), por lo anterior se adicionó 
dos o tres veces más ADN del evento apilado para 
poder tener una equimolaridad de eventos en la 
matriz final. Se preparó con 34 ng de ADN por 

evento transgénico presente en el material de 
referencia (especie GM). 
 
Dentro del proceso de amplificación se observó que 
17 ciclos (Fig. 3.a) son suficientes para obtener los 
500 ng de genoteca necesarios para iniciar con la 
hibridación, los controles tomados entre cada lavado 
demostraron que no hubo pérdida de genoteca. 

 
Figura 3. Proceso de amplificación. 

 
En la amplificación de las bibliotecas capturadas y 
amplificadas se observó que 14 ciclos (Fig. 3.b) 
fueron suficientes para observar una concentración 
adecuada. Se logró obtener la concentración de la 
genoteca por medio de una PCR en tiempo real 
siendo 4.31X109 moléculas/μL la concentración 
final. Hasta este punto se observó que existió 
captura de ADN por medio del sistema 
SeqGMOCap, por lo que se procedió a evaluar las 
bibliotecas capturadas para la corrida de 
pirosecuenciación.  
 
En la titulación emPCR SV, el cpb de 0.5 obtuvo un 
porcentaje de enriquecimiento apegado al intervalo 
de 3 %- 20 % por lo que se procedió a realizar la 
emPCR LV el cual presentó un porcentaje de 
enriquecimiento del 7.2 % (siendo 8 % el óptimo), 
por lo cual se procedió a realizar la corrida de 
secuenciación. 
 
3.3. Evaluación de la corrida de secuenciación 
Se realizó la corrida de secuenciación en la cual se 
buscó obtener lecturas de alta confianza, perlas 
enriquecidas se cargaron en una pico placa (PTP) 
con dos regiones, cada región correspondió a las 
perlas enriquecidas con un cpb de 0.5. Una vez 
terminada la corrida y obtenidas las secuencias por 
medio de flujogramas, se analizaron estas 
secuencias por medio del Software del equipo 454 
GS FLX de la compañía ROCHE® (Tabla 2) y el 
Software CLC Genomic Workbench 5.5.2® de la 

MUESTRA

MARCADOR 
SUPERIOR

MARCADOR 
INFERIOR MARCADOR 

SUPERIOR

MUESTRA

MARCADOR 
INFERIOR

TAMAÑO PROMEDIO [bp] 238
CONCENTRACIÓN [pg/microL] 7, 090.52
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compañía CLC Bio® donde se evaluaron los 
parámetros de calidad de las secuencias obtenidas.  
 

Tabla 2. Lecturas obtenidas de las corridas de 
secuenciación obtenidas con el sistema 

SeqGMOCap. 
 Corrida 
Número de 
lecturas en 
REGIÓN 1. 

578 247 

Número de 
lecturas en 
REGIÓN 2. 

503 297 

Número total de 
lecturas obtenidas 

1 081 544 

 
Los resultados obtenidos permitieron visualizar 
cuales elementos de cada evento específico fueron 
capturados (Tabla 1), la captura fue de 77 % para el 
ensayo. 
 
4. DISCUSIÓN 
Al comparar el rendimiento en la captura de 
secuencias obtenidas utilizando el sistema 
implementado en el presente estudio (SeqGMOCap) 
contra los sistemas de captura comerciales, se 
observó que nuestro sistema capturó un menor 
porcentaje (77 %), mientras que con los 
rendimientos de los sistemas comerciales para 
exoma de humano y ratón se logra capturar más del 
90 % de los genes analizados [8]. 
 
No obstante, en la matriz realizada se incluyeron 
secuencias de varias especies en un mismo sistema 
además la naturaleza de los MRC apoyaron a la 
captura de los elementos presentes en el evento 
específico (Tabla 1). Además los elementos 
capturados que no muestran un porcentaje de 
cobertura ni de intersección entre cada elemento se 
relaciona a la proporción que tiene el evento como 
tal, ya que en un inicio se tenía la hipótesis de que 
se encontraban equimolarmente; sin embargo, los 
resultados del análisis bioinformático realizado 
hasta el momento muestran que algunos 
promotores, transgenes, terminadores, no se 
lograron capturar en la corrida de secuenciación, lo 
cual se puede atribuir a que no todos los eventos 
transgénicos tienen el mismo tamaño y por lo tanto, 
la construcción no se logró amplificar 
completamente después de la captura, o bien la 
cantidad de lecturas producidas es baja. 
 

5. CONCLUSIONES 
Por medio de la evaluación del SeqGMOCap se 
obtuvo un sistema de captura de ADN enfocado a 
OGM. Con la información obtenida se podrá realizar 
una mejor generación de MRC, conocer y/o generar 
los criterios necesarios para establecer la 
estabilidad de las secuencias de ADN en este tipo 
de materiales.   
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 MÉTODO DE SEPARACIÓN DE CADMIO POR INTERCAMBIO ANIÓNICO 
PARA SU MEDICIÓN POR DILUCIÓN ISOTÓPICA CON 

ESPECTROMETRÍA DE MASAS 
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Resumen: El desarrollo de las nuevas tecnologías en el mundo, y la erosión de la superficie terrestre, son 
fuentes de contaminación de metales pesados como el cadmio (Cd), que se mueve a través del ciclo del 
agua, y una vez contenido en la naturaleza en contenidos bajos, es considerado un contaminante 
antropogénico, que una vez presente en el ambiente, entra a la cadena alimenticia; afectando primero los 
organismos vivos y finalmente se acumula en el ser humano, siendo un agente carcinógeno. La medición de 
Cd requiere de métodos analíticos de alta sensibilidad, como dilución isotópica con plasma inductivamente 
acoplado a espectrometría de masas (DI-ICP-MS), para su aplicación es necesario separarlo de diversos 
elementos interferentes. En este trabajo se describe el desarrollo y aplicación del método de separación de 
Cd por intercambio aniónico (IA), y su medición empleando DI-ICP-SFMS en sedimento marino, hierba 
eclipta y camarón. Los resultados fueron evaluados en comparaciones internacionales entre Institutos 
Nacionales de Metrología, validándose el método de separación. 
 
 
1. INTRODUCCIÓN 
 
En las últimas décadas el riesgo de la 
contaminación en los diferentes compartimentos 
ambientales se ha incrementado. Entre los 
contaminantes se encuentra el cadmio (Cd), el cual 
es emitido por fuentes naturales y antropogénicas; 
en esta última se destaca la actividad minera, la 
combustión de combustibles fósiles, la aplicación 
inadecuada de fertilizantes, la disposición 
inadecuada de aguas residuales provenientes de 
zonas urbanas y de la industria, entre otras. Estas 
emisiones introducen el Cd al suelo a través del 
ciclo del agua hasta llegar al agua superficial, el 
mar, agua subterránea y por lo tanto a los productos 
agropecuarios y organismos bénticos. Estos últimos 
entran en contacto con los organismos terrestres, 
acuáticos y marinos respectivamente, que acumulan 
Cd en contenidos bajos, sin embargo a través de la 
cadena alimenticia se bioacumulan y llegan al ser 
humano. Las formas tóxicas de Cd en el cuerpo 
humano son acumuladas en el riñón e hígado y 
pueden permanecer por casi veinte años. El Cd 
también se clasifica como agente carcinógeno [1]. 
 
La medición de Cd en contenidos bajos en muestras 
naturales, como el sedimento marino, vegetales, 
alimento marino es analíticamente un reto por la 
complejidad de su matriz. Para la medición de Cd 
en muestras naturales, existen diversas técnicas 
analíticas espectroscópicas [2, 3, 4]; por su 
excelente sensibilidad y exactitud se encuentra el 

método de dilución isotópica con plasma 
inductivamente acoplado a espectrometría de 
masas (DI-ICP-MS) e igualación de la relación 
isotópica [5], el cual es considerado potencialmente 
un método primario por el Comité Consultivo de 
Cantidad de Sustancia-Metrología en Química 
(CCQM) del BIPM [6]; sin embargo para su 
aplicación es necesario que el Cd se encuentre libre 
de interferencias. El problema analítico principal en 
muestras de matriz natural, está relacionado con la 
producción en el sistema de introducción de 
muestra del ICP-MS, de interferencias poliatómicas 
e isobáricas en los isótopos del Cd, provenientes del 
molibdeno (Mo), niobio (Nb), zirconio (Zr) y estaño 
(Sn), por lo que es necesario separar el Cd de los 
elementos interferentes, lo cual a contenidos bajos 
de Cd, es un reto analítico en una matriz natural 
compleja. 
 
En este trabajo, se desarrolló un método de 
separación de Cd en sedimento marino, el cual fue 
aplicado recientemente a dos nuevas matrices para 
confirmar su robustez, a hierba eclipta y camarón 
empleando intercambio aniónico (IA), para su 
medición por dilución isotópica con plasma 
inductivamente acoplado a espectrometría de 
masas (DI-ICP-SFMS) e igualación de la relación 
isotópica, con las siguientes relaciones isotópicas 
111Cd/110Cd, 111Cd/112Cd, 111Cd/113Cd y 111Cd/114Cd. 
Para la evaluación del método de separación y 
medición de Cd, los resultados se compararon para 
el sedimento marino con el valor certificado del 
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material SRM 2702 y con el valor de referencia 
asignado (KCRV) a este material utilizado durante la 
comparación internacional CCQM-K13.1; para su 
aplicación en las nuevas matrices de hierba eclipta 
con la comparación CCQM-K89 y para el camarón 
con la comparación (Asia Pacific Metrology 
Programme) APMP.QM-S5 realizadas entre 
Institutos Nacionales de Metrología (INM) en el 
marco de CCQM-BIPM [7, 8, 9]. 
 
 
2.  DESARROLLO EXPERIMENTAL 
 
Para el desarrollo del método de separación de Cd 
primero se preparó una disolución sintética de Cd 
con los elementos interferentes presentes en los 
tres materiales de referencia empleados, 
posteriormente se realizó la optimización del método 
de separación en columnas con resinas de 
intercambio iónico, el método instrumental de 
medición, en el cual involucra la evaluación de la 
separación de las interferencias espectrales; 
finalmente se desarrollaron los métodos de 
digestión ácida de  muestras en sistema cerrado de 
reacción acelerada asistido por microondas y los 
parámetros instrumentales óptimos del ICP-MS para 
la medición de los isotopos de Cd en sedimento 
marino, hierba eclipta y camarón, así también, se 
diseñó el experimento para la realización de las 
mediciones de relación isotópica en el instrumento. 
 
2.1. Materiales y equipos 
 
Para realizar la digestión del sedimento marino se 
utilizó un horno de microondas MLS-ETHOS 1600, 
MLS GmbH. En la medición de Cd se uso un 
espectrómetro de masas con sector magnético y 
plasma acoplado inductivamente  (ICP-SFMS), 
Element 2, Thermo Finnigan. Material de referencia 
certificado (MRC) puro (DMR-85) con 0.999995 g/g 
de Cd, con el que se preparó una disolución de 
referencia primaria de Cd por diluciones seriales, 
materiales de referencia certificados (MRC) de 
matriz para evaluación del método de separación, 
sedimento marino (SRM 2702), hojas de tomate 
(SRM-1573), tejido de mejillón (SRM-2976); para la 
validación del método de separación se utilizaron 
materiales de referencia de las comparaciones 
internacionales, CCQM-K13 sedimento marino, 
CCQM-K89 hierba eclipta y la comparación 
APMP.QM-S5 camarón seco. El isótopo de Cd 
enriquecido utilizado fue el 111Cd (0.965 g/g de 
pureza), fue adquirido de Isoflex. Para la separación 
del Cd por intercambio aniónico, se utilizó una 
resina base fuerte tipo 1, aniónica (Dowex 1-X8) con 

la forma química NO3
-. El ácido nítrico (HNO3), 

peróxido de hidrógeno (H2O2), ácido fluorhídrico 
(HF) y ácido perclórico (HClO4) utilizados fueron 
grado alta pureza. En el experimento se empleo 
agua de alta pureza con una resistividad de 18 
MΩ⋅cm (Sistema de purificación Milli-Q). 
 
2.2. Desarrollo del método de separación de 

Cd por intercambio aniónico 
 
La separación por intercambio iónico se basa en el 
equilibrio de intercambio entre una fase sólida que 
contiene grupos funcionales, como sulfónicos, 
carboxílicos, etc., que permiten la separación de 
cationes o grupos funcionales, como amino 
cuaternarios, secundarios o terciarios para la 
separación de aniones. El Cd forma complejos con  
iones cloruro (Cl-),  [CdCl4]2-, que son estables en 
presencia de HCl y se espera que los elementos 
interferentes no formen complejos estables, de esta 
manera se propone en este proyecto, con base a la 
siguiente reacción química de intercambio aniónico 
la separación del Cd, donde se emplean grupos 
funcionales amino-cuaternarios con el contraión 
NO3

-. 
 
2R-CH2N+(CH3)3 NO3

- + [CdCl4]2---->[R-CH2N+(CH3)3]2[CdCl4]2-+ 2NO3
- 

                        
Para identificar los posibles elementos interferentes 
que forman complejos y que podrían existir en la 
muestra, se realizaron revisiones bibliográficas 
donde se identifican las posibles interferencias del 
Cd que se presentan en las muestras [10], 
revisándose también las constantes globales de 
formación de complejos para cada una de las 
posibles interferencias. 
 
Después se realizaron estudios preliminares, para 
confirmar la existencia de interferencias y su nivel 
de fracción de masa (wB), empleando un análisis 
semicuantitativo en ICP-MS, con un método de 
calibración de interpolación con un punto de 
calibración. Posteriormente se inició el desarrollo del 
método de separación del Cd, con base al método 
descrito por Diemer J. et al. [11] se inició el 
desarrollo de la separación de Cd por intercambio 
aniónico, en una muestra acuosa sintética 
multielemental, que simula una muestra natural 
representativa de los MRC de matriz que ha sido 
preparada con digestión ácida y que ha sido aforada 
a una masa total como se describe en sección 2.3, 
esta fue preparada con los contenidos típicos de los 
elementos químicos de los MRC de matriz de 
sedimento marino, hojas de tomate y camarón que 
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contienen los elementos interferentes que producen 
las interferencias poliatómicas e interferencias 
isobáricas; así como los metales alcalinos que se 
sabe de antemano que al estar presentes en 

contenidos altos, ocasionan ruido instrumental en el 
plasma para la señal del Cd con un contenido bajo 
de 10 µg/kg. 

Tabla 1. Parámetros empleados en el desarrollo del método de separación de Cd. 
 

Etapa 1 
Acondicionamiento 

Etapa 2 
Carga muestra 

Etapa 3 
Elusión interferentes 

Etapa 4 
Elusión de Cd 

7 % HCl 7 % HCl (0.1 a 1) %  HCl 1 %  HNO
3
 

2.5 % HNO
3
 

7 % HCl + 3 %  HClO
4 

7 %  HCl + 0.5 % HClO
4
 

(0.5 a 2.5) %  HNO
3
 

12% HCl +13% HF 
2.5 %  HNO

3
 

(10 a 25) mL (3) mL (10 a 20) mL (10 a 15) mL 

 
 
El desarrollo del método de separación se planteó, 
empleando ácido HCl a diferentes contenidos, con 
base a la realización del diagrama de distribución de 
especies de Cd con las constantes de formación 
global de complejos de Cd con Cl- [12]. Los 
parámetros estudiados en el desarrollo del método 
de separación se muestran en la tabla 1, donde se 
muestran 4 etapas: acondicionamiento de resina, 
carga de muestra, elusión de los elementos 
interferentes y elusión del Cd. Durante el proceso se 
separación se recolectaron fracciones de 4 mL. 
Para cada experimento empleando la disolución 
sintética, se realizaron mediciones analíticas por 
triplicado de Cd y elementos interferentes para cada 
fracción, analizándose los resultados estimando el 
recobro de cada elemento y realizando gráficos de 
fracciones vs recobro. 
 
Una vez desarrollado el método de separación en la 
disolución sintética, el método fue aplicado a los 
MRC de matriz, sedimento marino, hojas de tomate 
y tejido de mejillón. Las fracciones recolectadas de 
los MRC de matriz fueron medidas en Cd y en los 
elementos interferentes para determinar en qué 
fracciones fueron separados y demostrar la 
separación del Cd en las diferentes matrices, a 
través de estimar el recobro de cada uno. 
 
2.3. Aplicación del método se separación de 

Cd en sedimento marino, hierba eclipta, 
camarón y medición por DI-ICP-MS  

 
Se prepararon pares de mezclas de muestras de 
hierba eclipta y camarón, de acuerdo a lo que 
muestra el diagrama de la figura 1. Para la 
aplicación del método de medición de dilución 
isotópica, los MR de sedimento marino, la hierba 
eclipta y el camarón, así como la disolución de Cd 
puro fueron preparados pesando 0.15 g de 

sedimento, 0.3 g de hierba eclipta y 0.5 g de 
camarón; esto de acuerdo a recomendación de uso 
del material de referencia certificado, identificándose 
como mezclas Rbx a las muestras (pares de 
mezclas), se les adicionó una cantidad apropiada 
del isótopo enriquecido 111Cd, posteriormente se 
aplicó una digestión ácida previamente optimizada, 
en un sistema cerrado de reacción acelerada 
asistido por microondas, empleando los siguientes 
reactivos: para el sedimento marino 10 mL HNO3, 3 
mL de HF, 0,5 mL HClO4 y 4 mL H2O2, para la 
hierba eclipta se utilizó 10 mL HNO3 y 0.2 mL de HF 
y para el camarón 8 mL HNO3, 2 mL H2O2 y 0.2 mL 
HF. 
 
Posterior a la  digestión por microondas se aplicó un 
proceso de evaporación en sistema abierto para 
minimizar la presencia de ácidos. Las muestras 
evaporadas finalmente fueron llevadas a disolución 
en 10 g para sedimento marino y camarón, 100 g 
para hierba eclipta a obtener aproximadamente 10 
µg/kg de Cd en 7 % de HCl, para asegurar la 
formación del complejo aniónico del cloruro de 
cadmio. Consecutivamente se aplicó el método de 
separación de Cd por intercambio aniónico, 
realizándose mediciones de Cd, y de los elementos 
identificados como interferentes para cada una de 
las fracciones obtenidas, confirmándose así la 
fracción donde el Cd se separa. La medición del Cd 
en la fracción donde se separa, empleando el 
método de dilución isotópica, donde los principios 
de DI-ICP-MS son conocidos y han sido descritos 
detalladamente por Bièvre et al. y Arvizu R. et at. 
[13, 14] y se basa en la medición de la relación 
isotópica de un par de isótopos del elemento a 
medir, una vez que se ha realizado la adición de 
una cantidad conocida de uno de los isótopos. Para 
este caso el isótopo enriquecido 111Cd (spike) fue 
adicionado en una cantidad conocida a las mezclas 
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preparadas. Para minimizar la incertidumbre del 
método de DI-ICP-MS, las relaciones isotópicas de 
las mezclas Rbx y Rbz fueron preparadas de tal forma, 
que fueran tan similares en su valor como fue 
posible. Las relaciones isotópicas  medidas en el 
ICP-MS se utilizan en la ecuación 1 de dilución 
isotópica, con la cual se determinó la fracción de 
masa (µg/g) de Cd en los MRC de matriz. 
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En la ecuación 1, w(Cd, x) es la fracción de la masa del 
Cd en el sedimento marino en base seca (μg/g), 
w(Cd, z)  la fracción de masa de Cd en la disolución 
primaria de referencia (μg/g), mx la masa (g) del 
sedimento usada en la mezcla de la muestra-

isótopo enriquecido, myx la masa (g) de la disolución 
del isótopo enriquecido en la mezcla de la muestra-
isótopo enriquecido, myz la masa (g) de la disolución 
isótopo enriquecido en la mezcla de la referencia 
primaria-isótopo enriquecido, mz la masa (g) de la 
disolución de referencia primaria usada en la mezcla 
de la referencia primaria-isótopo de enriquecido; Rbx 
y Rbz son las relaciones isotópicas medidas en las 
mezclas: la cantidad del isótopo enriquecido (111Cd) 
adicionado en la muestra y en la disolución de 
referencia primaria respectivamente; Rx, Rz y Ry son 
las relaciones isotópicas naturales en la muestra 
[15], en la disolución de referencia primaria y en el 
isótopo enriquecido (111Cd) respectivamente. El 
factor wdry es el factor derivado de la pérdida de 
humedad al secar la muestra, para obtener 
resultados de Cd en base seca. 

 

 
 

Fig. 1. Diagrama esquemático de la preparación de mezclas. 
 

 
Para la determinación de Cd empleando el método 
de dilución isotópica se realizó empleando la 
medición de las siguientes relaciones isotópicas 
(Rbx), 111Cd/110Cd, 111Cd/112Cd, 111Cd/113Cd y 
111Cd/114Cd, de acuerdo al protocolo descrito por 
Rienitz O. [5]. Las relaciones isotópicas 111Cd/112Cd 
y 111Cd/114Cd requirieron una corrección debida a la 
presencia significativa de Sn, esto debido a que 
presenta las interferencias isobáricas 112Sn y 114Sn, 
que afectan la medición de los isótopos de Cd. El 
método utilizado para la corrección de interferencia 
se baso en la medición de la relación isotópica de 
los isotopos de estaño 117Sn y 119Sn, de acuerdo a lo 

descrito por Park Ch. J. [2], cuyo fraccionamiento de 
masa fue corregido con base a Ley de Rayleigh 
[16], para obtener mejor exactitud.  
 
La incertidumbre asociada al resultado de la 
medición de Cd en los MRC de matriz se estimó con 
base a lo descrito en la Guía de EURACHEM [17], 
empleando el método numérico aproximado de 
diferenciación.  En este caso, el cómputo de las 
derivadas parciales consistió en sustituir los 
gradientes ascendentes de la tangente por los 
gradientes ascendentes de la secante apropiada. 
Esta aproximación es adecuada, mientras las 
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incertidumbres de las magnitudes involucradas sean 
lo suficientemente pequeñas. Para cada magnitud 
de la ecuación 1, la contribución de incertidumbre 
fue estimada, adicionalmente se incluyó una 
contribución de incertidumbre debida a la 
preparación de muestra. La incertidumbre estándar 
combinada fue calculada como la raíz cuadrada de 
la suma de los cuadrados de los componentes 
individuales de la incertidumbre. La incertidumbre 
expandida fue obtenida multiplicando la 
incertidumbre estándar combinada con un factor de 
la cobertura k = 2, con un nivel de confianza 
aproximado del 95 %. 
 
 
3. RESULTADOS 
 

El desarrollo del método de separación de Cd por 
intercambio aniónico fue realizado para las tres 
matrices y para la medición de las cuatro relaciones 
isotópicas planteadas de los isotopos de Cd, los 
resultados se describen a continuación. 
 
En el estudio de evaluación de interferencias del Cd, 
se encontró que durante el proceso de medición 
justo en el sistema de introducción de muestra del 
ICP-SFMS, se forman interferencias poliatómicas e 
isobáricas (tabla 2), produciéndose de un nivel 
significativo de óxidos, hidróxidos e hidruros de Mo, 
Nb y Zr, que causan interferencia a los isotopos del 
Cd. También, el Sn proporciona interferencias 
isobáricas en dos de los isótopos del Cd, por lo que 
es necesario separar el Cd de los interferentes. 

 
Tabla 2. Interferencias poliatómicas e isobáricas de los isótopos del Cd en el sedimento marino. 

 
Isótopo Interferencias de los isótopos de Cd  

110Cd: 94Mo16O 92Mo18O     94Zr16O 92Zr18O 93Nb17O      
111Cd: 95Mo16O 93Nb18O         

112Cd: 96Mo16O 94Mo18O 97Mo15N 98Mo14N 97Mo14N1H 95Mo16O1H 94Zr18O 96Zr16O 93Nb18O1H 112Sn 

113Cd: 97Mo16O 95Mo18O         

114Cd: 98Mo16O 96Mo18O 114Sn        

 
 
3.1. Resultados del desarrollo de método de 
separación de intercambio aniónico 
 
El desarrollo del método de separación de 
intercambio aniónico fue laborioso, ya que se 
realizaron diversos experimentos para obtener la 
separación óptima de Cd. Los parámetros óptimos 
obtenidos para el método de separación de Cd por 
intercambio aniónico empleando una resina Dowex 
1-X8 fueron: carga de muestra 3 g en 7 % de HCl, 
las interferencias de matriz presentes en altos 
contenidos, como algunos metales alcalinos y de 
transición fueron eluidos empleando 10 mL de HCl 
al 2,5 %, 10 mL de HCl al 0,25 % y finalmente con 
10 mL de HNO3 al 1 %;  el Cd fue eluido empleando 
10 mL de HNO3 al 2,5 %, recolectando 11 fracciones 
de 4 mL (Fig. 2b). El resultado de la medición de la 
composición química de cada fracción, se muestra 
en la figura 2, donde en el eje de las “x” se 
muestran las fracciones obtenidas y en el eje de las 
“y” los recobros de cada elemento en cada fracción; 
se observa que la mayoría de los elementos 
interferentes Zr, Nb, Mo y Sn, fueron separados en 

las fracciones 1 a 4, el Cd se separa para la dilución 
sintética de sedimento marino en la fracción 9. En 
esta fracción, se observa un contenido significativo 
de Sn, que no se separó totalmente del Cd. 
 
De acuerdo a la tabla 2, los elementos interferentes 
Zr, Nb, Mo y Sn de los isótopos de Cd, fueron 
medidos en la fracción 9 de la muestra sintética, 
donde el Cd es separado, los resultados fueron 
comparados con los valores de la muestra sintética, 
ver los resultados en la tabla 3. La tabla 3a muestra 
que el método de separación de intercambio 
aniónico obtuvo un recobro de 91 %, que es 
bastante aceptable, en la tabla 3b también se 
muestra que después de la aplicación del método 
de separación de IA, una cantidad significativa de 
Sn aún sigue estando presente en la muestra; esto 
se explicó, una vez realizado y analizado el 
diagrama de distribución de especies del Sn y Cd 
(Fig. 3), empleando las constantes de formación 
global de complejos de Cd y Sn con Cl- [12], donde 
se observó que ambos elementos tienen 
comportamientos químicos similares, por lo que su 
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separación total no es factible empleando este 
método. Podría investigarse la aplicación de 

métodos de enmascaramiento del Sn para 
minimizar su presencia. 
 

 
 (a) 

 
   (b) 

Fig.2. Empleando la disolución sintética, se muestra en (a) que los elementos interferentes de matriz, 
elementos alcalinos y de transición se separan en la fracción 1, en (b) se muestra que el Cd es separado 
en la fracción 9. 

 
Tabla 3. 

a) Contenido de los elementos que interfieren al Cd antes y después del método de separación de IA. 
 

 Zr Nb Mo Sn Cd 

 mg/kg 

Fracción de masa en muestra sintética 5.3 1.0 0.20 0.51 0.010 

Fracción de masa después de separación 0.00084 0.00012 0.00094 0.027 0.0088 

Recobro en fracción 9 (n = 3) 0.02 % 0.01 % 0.5 % 5 % 91 % 

 
b) Relación de intensidad de estaño con respecto al cadmio. 

 
 112ISn/112ICd 114ISn/114ICd 

Corrección de 
Cd en 

intensidad 

112Cd 
18 % 

114Cd 
10 % 

 
 
Debido a la presencia significativa del Sn, que en 
términos de intensidad (señal del instrumento) es 
del orden de 18 % para el 112Cd y de 10 % para 
114Cd (Tabla 3), se determinó que es factible aplicar 
la corrección durante la medición de Cd en los MRC 
de matriz, a las relaciones isotópicas (Rbx) 
111Cd/112Cd y 111Cd/114Cd medidas por la presencia 
de las interferencias isobáricas del 112Sn y 114Sn 
respectivamente. Para la corrección del Sn, fue 
necesario medir en las muestras (MRC) la relación 
isotópica del par libre de isótopos 117Sn/119Sn en la 
misma secuencia de medición que las relaciones 
isotópicas de los correspondientes isótopos de Cd,  

cuyo fraccionamiento de masa fue corregido con 
base a Ley de Rayleigh [16], posteriormente las 
intensidades interferentes de 112Sn y 114Sn, fueron 
estimadas y utilizadas para corregir las intensidades 
del 112Cd y 114Cd [2]. 
 
3.3. Aplicación del método se separación de 

Cd en hierba eclipta, camarón y medición 
por DI-ICP-MS  

 
El método de separación de IA desarrollado en la 
muestra sintética, se aplicó a MRC de matriz de 
sedimento marino, camarón y hierba eclipta, 
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observándose su excelente robustez para las tres 
matrices. En las figuras 4, 5 y 6 se muestran los 
resultados de la separación del Cd en los MRC de 
matriz, en la fracción 8 para sedimento, en la 
fracción 9 para camarón y hierba eclipta 
respectivamente. 

 
 
Fig. 3. Diagrama de distribución de especies Cd-Cl 
y Sn-Cl, muestran comportamiento químico similar. 
 
Se puede observar que los MRC de camarón y 
hierba eclipta que contienen matriz orgánica el Cd 
se separa en la fracción 9, con la presencia de Zn y 
Fe donde estos últimos no son interferencias, por lo 
que no es de cuidado. Para el sedimento marino por 
tener matriz inorgánica se separa en la fracción en 
la fracción 8, esto puede deberse a efectos de la 
capacidad de a resina que involucra interacciones 
entre los elementos presentes en la matriz 
inorgánica y el contraion NO3

- de los grupos 
funcionales amino-cuaternarios; sin embargo se 
separa adecuadamente. 
 
La medición de Cd en los MRC de matriz 
empleando DI-ICP-MS con igualación de la relación 
isotópica se realizó empleando el protocolo descrito 
por Rienitz O. [5]. Los resultados del contenido de 
Cd medido en el sedimento marino, en camarón y 
hierba eclipta, para las cuatro relaciones isotópicas 
111Cd/110Cd, 111Cd/112Cd, 111Cd/113Cd y 111Cd/114Cd 
se resume en la tabla 4. En las figuras 7, 8 y 9; se 

muestra gráficamente el valor asignado de Cd de 
las comparaciones internacionales CCQM-K13.1 [7], 
APMP.QM-S5 [9] y CCQM-K89[8] y los resultados 
indicados con una flecha roja de medición de Cd en 
los MRC de matriz, empleando el método de 
separación de IA con medición de DI-ICP-MS. 
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 Fig. 4. Separación de Cd en sedimento marino, los 
elementos interferentes se separan en fracciones 1 
a 7, el Cd es separado en la fracción 8. 
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Fig. 5. Separación de Cd en camarón, los 
elementos interferentes se separan en fracciones 1 
a 7, el Cd es separado en la fracción 9. 
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Fig. 6. Separación de Cd en hierba eclipta, los 
elementos interferentes se separan en fracciones 1 
a 7, el Cd es separado en la fracción 9. 

Tabla 4. Resultados de wCd en MRC de matriz (µg/g) y valores de referencia asignados en comparaciones 
internacionales CCQM-K13.1 (sedimento marino), APMP.QM-S5 (camarón) y CCQM-K89 (hierba eclipta). 

 

 CCQM-K13.1 APMP.QM-S5 CCQM-K89 

 w(Cd, x) Uw(Cd,x) Urel w(Cd, x) Uw(Cd,x) Urel w(Cd, x) Uw(Cd,x) Urel 

Valor asignado  0.819 0.025 3.1% 0.224 0.011 4.8 % 4.12 0.056 1.4 % 

111Cd/110Cd 0.8296 0.0069 0.84 % 0.2248 0.0047 2.0 % 4.083 0.044 1.1% 
111Cd/112Cd 0.834 0.021 2.5 % 0.2256 0.0053 2.4 % 4.087 0.058 1.4% 
111Cd/113Cd 0.828 0.020 1.2 % 0.2248 0.0060 2.6 % 4.084 0.061 1.5% 
111Cd/114Cd 0.831 0.041 2.5 % 0.2255 0.0062 2.8 % 4.086 0.066 1.6% 

Nota:Uw(Cd, x) incertidumbre expandida, con un factor de cobertura k = 2 con aproximadamente un 95 % de nivel de confianza. 
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Fig. 7. Resultados normalizados de comparación 
CCQM-K13 y CCQM-K13.1, Cd en sedimento 
marino. 

 
 
Fig. 8. Resultados de comparación APMP.QM-S5, 
Cd en Camarón. 
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Fig. 9. Resultados de comparación CCQM-K89, Cd 
en Hierba Eclipta. 
 
Se observa que los valores medidos de Cd son 
comparables con los valores asignados en las 
comparaciones internacionales correspondientes. 
 
 
4. DISCUSIÓN  Y CONCLUSIONES 
 
El método desarrollado de separación de Cd en 
sedimento marino, camarón y hierba eclipta 
empleando  intercambio aniónico (IA), obtuvo un 
recobro del 91 %, estimado con el método 
semicuantitativo, que es satisfactorio para la 
determinación de Cd empleando ID-ICP-SFMS en 
las muestras seleccionadas, por lo que se ha 
demostrado que es un método robusto para la 
separación de Cd en muestras ambientales, de 
origen vegetal y de alimentos. Este método permite 
la separación del Cd tanto de los elementos 
alcalinos y algunos de transición que producen 
efecto de matriz durante el sistema de atomización 
en el plasma, como de los elementos que producen 
interferencias espectrales instrumentales, como las 
poliatómicas e isobáricas. La incertidumbre relativa 
de los valores medidos de la fracción de masa del 
Cd (wCd) para este tipo de muestras durante las 
comparaciones internacionales respectivas, es del 
(0.8 a 2.8) % y los valores de referencia de las 
comparación internacionales son comparables con 
los resultados obtenidos en las mismas, por lo que 
el método de separación en los MRC de matriz ha 
sido validado en el intervalo de fracción de masa de 
Cd de (0.2  a  4)  mg/g (ver Tabla 4), una vez que 
las muestras son preparadas con digestión ácida y 
aforadas como se describió en sección 2.3. 
 

Este método de separación es simple desde el 
punto de vista que no incluye equipo sofisticado  y 
utiliza cantidades pequeñas de reactivos, remueve 
los elementos interferentes que producen 
interferencias espectrales poliatómicas de los iones 
moleculares (óxidos e hidróxidos) provenientes del 
Nb, Mo y del Zr. Sin embargo, una cantidad 
significativa de Sn presente después de la 
separación, presenta interferencia isobárica del 
112Sn al 112Cd y del 114Sn al 114Cd, la cual puede ser 
corregida, sin embargo se observa en la tabla 4, 
para los resultados de estimación de incertidumbre 
asociada a la medición de Cd en sedimento marino 
(CCQM-K13.1) que contiene estaño, que para las 
mediciones de Cd empleando las relaciones 
isotópicas 111Cd/112Cd y 111Cd/114Cd, la 
incertidumbre se incrementa al doble. Como 
perspectiva a este proyecto, podría investigarse la 
aplicación de sistemas de enmascaramiento del Sn 
durante la separación del Cd para evitar su 
presencia; no obstante los resultados de Cd 
corregidos por Sn muestran un buen acuerdo entre 
los valores medidos empleando IA-DI-ICP-SFMS y 
el valor de referencia asignado en las 
comparaciones internacionales correspondientes. 
Por lo que se concluye que el método desarrollado 
de separación de cromatografía de intercambio 
iónico para el Cd, remueve los elementos Nb, Mo, 
Zr que producen interferencias espectrales 
poliatómicas (óxidos e hidróxidos de los mismos), 
así como también elementos alcalinos y de 
transición que producen efectos de matriz en el 
plasma y que afectan la estabilidad de la señal 
instrumental y por lo tanto, es factible emplearlo en 
la medición de Cd empleando ID-ICP-SFMS en 
muestras marinas, de tejido vegetal y alimento 
marino usando las siguientes relaciones isotópicas 
111Cd/110Cd, 111Cd/112Cd, 111Cd/113Cd y 111Cd/114Cd. 
 
AGRADECIMIENTOS  
 
Agradecimientos al PTB (Physikalisch-Technische 
Bundesanstalt) Instituto Nacional de Metrología de 
Alemania) por el apoyo financiero y técnico, a 
SIDEPRO (Sistema de Desarrollo Profesional) del 
CENAM por el apoyo financiero en este trabajo. 
Agradecimientos especiales al Dr. Yoshito Mitani N. 
y a la I.Q. J. Velina Lara M. por su apoyo en la 
realización de este trabajo en PTB, también por su 
apoyo al proyecto, al grupo de trabajo de Métodos 
Espectrométricos del Área de Análisis Inorgánico 
del CENAM. 
 
 

2.9
3.0
3.1
3.2
3.3
3.4
3.5
3.6
3.7
3.8
3.9
4.0
4.1
4.2
4.3
4.4
4.5
4.6
4.7

Fr
ac

ci
ón

 d
e 

m
as

a 
de

 C
d 

(µ
g/

g)

CCQM-K89 Cd en Hierba Eclipta

ICP-MS HR-ICP-MS INAA ID-ICP-MS

KCRV
+ U
- U

Simposio de Metrología 2014 
____________________________________________________

 
 

____________________________________________________
6 - 10 de Octubre, 2014 

_________________________________________

ISBN 978-607-96162-9-8 311 Simposio Metrología, Memorias 
CENAM



REFERENCIAS 
 
[1] ATSDR, 1999, Toxicological profile for 

cadmium. Agency for Toxic Substances and 
Disease Registry, Atlanta, GA, USA (see 
http://www.atsdr.cdc.gov/toxprofiles/tp5.pdf, last 
accessed Mach 27th, 2008). 

[2] Park Ch. J., Cho K. H., Suh J. K. and Han M.S., 
2000, Determination of cadmium in sediment 
reference materials by isotope dilution 
inductively coupled plasma mass spectrometry 
with correction of tin isobaric interference using 
mass bias equations, J. Anal. At. Spectrom, 
vol.15, pp. 567 – 570. 

[3] Cesur H., Bati B., 2001, Determination of 
cadmium by FAAS after solid-phase extraction 
of its 1-Benzilpiperazinedithiocarbamate 
complex on microcrystalline Naphthalene, Turk 
J. Chem., vol. 26, pp. 29 – 35. 

[4] Sato H., Ueda J., 2001, Coprecipitation of trace 
metals ions in water with bismuth (III) 
diethyldithiocarbamate for an electrothermal 
atomic absorption spectrometric determination, 
Analytical Sciences, vol.17, pp. 461 – 463. 

[5] Rienitz O., 2001, Development of analytical 
chemistry Primary Method for the determination 
of physiologically relevant inorganic 
components in human serum, PTB-Report. 
PTB-ThEx-19, Braunschweig, De. 

[6] Consultative Committee for Amount of 
Substance (CCQM), 1999, Report of the 5th 
Meeting, Bureau International des Poids et 
Mesures, Sèvres, France, ISBN-92-822-2169-5. 

[7] Greenberg R., 2005, CCQM-K13.1 Subsequent 
Key Comparison Cadmium and Lead in 
Sediment, Final Report, National Institute of 
Standards and Technology (NIST), 
Gaithersburg, MD 20899-8395, USA. 

[8] Wai-mei S. D., Mok Ch., Wong S., 2013, 
CCQM-K89 Trace and Essential Elements in 
Herba Ecliptae, Final Report, Government 
Laboratory, Hong Kong, China. 

[9] Wai-mei S. D., Mok Ch., Wong S., 2013, 
APMP.QM-S5, Essential and Toxic Elements in 

Seafood, Final Report, Government Laboratory, 
Hong Kong, China.  

[10] Arvizu T. M.R., 2007, Desarrollo de un método 
de separación de Cd  en sedimento marino por 
cromatografía iónica, Tesis para obtención del 
grado de Maestría en Ciencias Ambientales, 
Universidad Autónoma de Querétaro, 
Querétaro, Qro. Mex.  

[11] Diemer J., Vogl J., Quetel C.R., Linsinger T., 
Taylor P., Lamberty A., Pauwels J., 2001, SI-
Traceable certification of the amount content of 
cadmium below the ng g-1 level in blood 
samples by isotope dilution ICP-MS applied as 
a primary method of measurement, Fresenius 
Journal Analytical Chemistry, vol. 370, pp. 492 
– 498. 

[12] Ringbom A., 1979, Formación de complejos en 
química analítica, 1ª Edición, Ed. Alambra, 
S.A., Madrid, pp. 225 – 300. 

[13] Bièvre P.,Stoepler H. M.,1994, Trace Element 
Analysis in Biological Specimens. R.F.M. 
Techniques and instrumentation in analytical 
chemistry- Elsevier, vol 15. 

[14] Arvizu R, Valle E. y Reyes A, 2006, 
Implementación del método de dilución 
Isotópica de dos etapas en la medición de Cd y 
Zn en tejido de molusco, Simposio Metrología 
2006, Queretaro, Qro. Mex. 

[15] Laeter J. R., Böhlke J. K., Bièvre P., Hidaka H., 
Peiser H. S., Rosman K. J. R., and Taylor P. 
2003, Atomic Weights of the Elements: IUPAC 
Technical Report, Pure and Applied Chemistry, 
vol.75, no. 6, pp. 683 – 800. 

[16] Hart S. R., Zindler A., 1989, Isotope 
Fractionation Laws: A Test Using Calcium, 
International Journal of Mass Spectrometry and 
Ion Processes, vol. 89, pp. 287-301. 

[17] EURACHEM-CITAC, 2012, Guide CG 4: 
Quantifying Uncertainty in Analytical 
Measurement, 3nd. Edition, ISBN 978-0-
948926-30-3. 

 

 
 
 

Simposio de Metrología 2014 
____________________________________________________

 
 

____________________________________________________
6 - 10 de Octubre, 2014 

_________________________________________

ISBN 978-607-96162-9-8 312 Simposio Metrología, Memorias 
CENAM



 

 

 

 

MÉDICIÓN DE ARSÉNICO EN TEJIDO MARINO EMPLEANDO EL 
MÉTODO DE CALIBRACIÓN CON MATERIAL DE REFERENCIA 

CERTIFICADO INTERNO Y ADICIÓN DE MATERIAL DE REFERENCIA 
CERTIFICADO 

 
Edith Valle Moya, María del Rocío Arvizu Torres y J. Velina Lara Manzano  

Centro Nacional de Metrología, Dirección de Análisis inorgánico.  
km 4,5 carretera a los Cués, Mpio. El Marqués Querétaro 

Teléfono: (42) 11-05-00 Ext. 3910, 3902, y 3901; Fax: (42) 11-05-69 
evalle@cenam.mx, marvizu@cenam.mx, vlaras@cenam.mx 

 
RESUMEN: La contaminación de los diferentes compartimentos ambientales se ocasiona por las actividades 
antropogénicas, aumentando la presencia de elementos químicos tóxicos que ha concentrado la atención en 
la calidad e inocuidad de los alimentos que se consumen. En los últimos años, la normatividad internacional y 
nacional, se ha vuelto más estricta en los límites permisibles de los diferentes elementos tóxicos en los 
alimentos. México es un importante exportador de alimento marino: camarones, langostinos y crustáceos 
congelados, por lo anterior es de gran importancia identificar y cuantificar los diferentes contaminantes 
presentes en estos productos de consumo humano para asegurar su inocuidad, especialmente en elementos 
tóxicos como  el arsénico (As) que pueden ser altamente tóxico. En este trabajo se presenta el desarrollo e 
implementación del método de medición para As en camarón, empleando el método de calibración de 
material de referencia interno con adición de material de referencia certificado con la técnica de 
espectrometría de masas con plasma acoplado inductivamente (ICP-MS), se describe la validación del 
método de medición, estimación de incertidumbre, donde se evalúan las fuentes de incertidumbre 
involucradas en la medición, identificando las fuentes significativas para su control durante la medición, con la 
finalidad de alcanzar la más alta calidad metrológica para la certificación de materiales de referencia. 

 
 
1. INTRODUCCIÓN 
 

México se ha convertido en el principal país 
exportador del producto acuícola (camarón), en el 
año 2013 exportó más de 32 mil toneladas de 
camarones, langostinos y demás crustáceos con 
valor de 315 millones de dólares, de los cuales 24 
mil toneladas fueron camarones, langostinos y otros 
crustáceos congelados equivalentes a casi 3 billones 
de pesos [1]. 
 
Los elementos contaminantes han sido emitidos y 
distribuidos en los ambientes terrestres, acuáticos y 
en el aire, a través de material de desperdicio de la 
manufactura industrial, minería, productos de la 
combustión; la industria química inorgánica 
manufacturera, es una fuente potencial de desechos 
metálicos. En los ecosistemas acuáticos, los 
elementos contaminantes entran a la biota debido a 
procesos naturales tales como la actividad 
volcánica, la erosión o a procesos antropogénicos 
como desechos industriales y depósitos de aguas 
residuales [2]. Así tenemos el caso del arsénico, el 
cual produce alteraciones de la piel, inicia con un 
obscurecimiento de la misma, así como la aparición 
de pequeños callos o verrugas en la palma de las 

manos, la planta de los pies y el torso, a menudo 
asociados con alteraciones en los vasos sanguíneos 
de la piel, puede desarrollar cáncer de la piel. 
Diversas instituciones han investigado que la 
ingestión de arsénico aumenta el riesgo de 
desarrollar cáncer del hígado, vejiga y pulmones, por 
lo que es reconocido como sustancia carcinogénica 
en seres humanos 3. 
 
En los últimos años se han desarrollados diversos 
métodos analíticos para la medición de As en 
alimentos, como son los métodos que utilizan La 
técnica de espectrometría de emisión óptica con 
plasma acoplado inductivamente (ICP-OES), la 
técnica de espectrometría de masas con plasma 
acoplado inductivamente (ICP-MS) 5, la técnica de  
absorción atómica con generador de hidruros (EAA-
GH) es la más utilizada4. En los últimos años se ha 
desarrollado métodos de medición de As empleando 
técnicas analíticas como ICP-MS, con métodos de 
calibración como el de Material de Referencia 
Certificado (MRC) interno con adición de MRC. El 
instituto de metrología de  Estados Unidos de 
América National Institute of Standard and 
Technology (NIST) ha empleado ampliamente este 
método de calibración de MRC interno con adición 
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de MRC en la certificación elementos químicos en 
materiales de referencia de matriz natural [6[7. La 
normatividad mexicana establece los límites 
máximos permisibles y métodos de medición del 
contenido de metales, especialmente para productos 
del mar 891011121314). 
 
Debido a la creciente demanda de análisis y trabajos 
de investigación orientados en la identificación y 
cuantificación de arsénico, CENAM preocupado por 
la regulación nacional e internacional, que genera 
necesidades en la medición de arsénico en 
muestras del tipo alimento marino en México, en 
este trabajo se presenta la implementación del 
método de medición de As en diversos tejidos 
marinos, como camarón, tejido de mejillón y tejido 
de ostra, empleando el método de calibración de 
Material de Referencia Certificado (MRC) interno 
con adición de MRC [6[7[16], empleando ICP-MS, 
con la finalidad de certificar materiales de referencia 
de este tipo. La validación del método se confirma a 
través de demostrar capacidad de medición a nivel 
internacional en este campo, con la participación  en 
la comparación clave en la región Asia Pacific 
Metrolgy Programe APMP.QM-S5 [15]. 
 
2. MARCO TEÓRICO  
 
2.1 Método de calibración de MRC interno con 
adición de MRC. 
Este método de calibración se aplica para todas 
aquellas mediciones donde existe efecto e 
interferencias de matriz, puede ser aplicado en 
técnicas analíticas como EAA-GH, ICP-OES, y ICP-
MS.  Su principio de medición está basado en la 
medición de la relación isotópica (Rby) de la señal en 
intensidad del isótopo del mensurando y la señal en 
intensidad del isótopo del MRC interno, en una 
mezcla b de dos disoluciones. La primera de ellas 
llamada “mezcla (by) sin adición de MRC” es la 
muestra (x) y contiene una cantidad conocida del 
MRC interno, la segunda disolución llamada “mezcla 
b (y+MRC) con adición de MRC”, contiene la mezcla de 
la muestra con MR interno más la adición de una 
cantidad conocida del elemento químico B a medir. 
En la figura 1 se presenta el diagrama del proceso 
del y en la ecuación 1 el modelo del método analítico 
de cuantificación de MRC interno con adición de 
MRC del mensurando17. 

 
Figura 1. Método de calibración de MRC interno con 

adición de MRC. 
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Dónde w(As,x) fracción de masa de arsénico en la 
muestra,  Rby relación  (IAs/IY) del elemento de interés 
con respecto al estándar interno, en la muestra sin 
adición de MRC, Rb(y+s) relación  (IAs/IY) del elemento 
de interés con respecto al estándar interno en la 
muestra con adición de MRC, ms masa de la alícuota 
de la disolución del MRC adicionada, wAs,s fracción 
de masa de arsénico en la disolución  de la mezcla 
de la muestra con adición de  MRC, mx1 masa de la 
alícuota de la muestra en la disolución final, md1 

masa de aforo de la disolución final, mAs, Blk fracción 
de masa  de arsénico en la muestra  blanco, mx 

masa de la muestra y w(H2O) fracción de masa de 
agua (humedad) en la muestra. 

 

Este método tiene las ventajas18: No requiere el 
valor exacto de la fracción de masa del MRC interno; 
el MRC interno se adiciona en la última dilución a 
medir, por lo que el resultado no se ve afectado por 
dilución o almacenamiento de las disoluciones.  Se 
miden las relaciones del mensurando con respecto 
al MR interno; por lo tanto, posible cambios 
causados por el instrumento de medición se 
cancelan a un cierto grado. 
 
2.2 Desarrollo experimental.  
El procedimiento analítico para el desarrollo del 
método de medición de As, incluye una preparación 
gravimétrica en donde se adiciona el MRC interno 
empleando digestión ácida en sistema cerrado de 
reacción acelerada asistida por microondas, 
evaporación de ácidos, adición de material de 
referencia certificado y la medición empleando 

+
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espectrometría de masas de sector magnético con 
fuente de plasma de acoplamiento inductivo (ICP-
SFMS).   
 
2.3. Reactivos, materiales de referencia e 

instrumentación. 
Reactivos: Ácido nítrico grado reactivo, ácido nítrico 
doblesudestilado producido en CENAM, peróxido de 
hidrógeno y ácido clorhídrico grado alta pureza. 
Materiales de referencia certificados (MRC): DMR-
312a Disolución espectrométrica de arsénico 
CENAM; SRM-3167 empleado como MRC interno, 
materiales de  referencia certificados de control: 
SRM-1566 y SRM-2976 de NIST, EUA.  
 

 
Figura 2. Diagrama de proceso de preparación de 

muestras. 
 
Instrumentos: Balanza electrónica, marca Mettler 
Toledo, sistema de digestión de reacción acelerada 
asistida por microondas (MW), modelo Mars x. 
Espectrómetro de masas de sector magnético con 
plasma acoplado inductivamente (ICP-SFMS), 
ELEMENT 2 (Thermo Scientific, Bremen, Alemania).   
La preparación de las muestras se realizó dentro de 
un sistema de cuarto limpio híbrido con filtros HEPA 
clase ISO 5/7 (VECO). El agua utilizada para la 
preparación de todas las disoluciones, fue 
doblemente subdestilada y fue obtenida a partir del 
sistema de purificación de dos subdestiladores de 
cuarzo en serie, en una área limpia con filtro HEPA 
clase ISO 5 (VECO) [19]. 
 
2.4. Evaluación de interferencias.  
Se hizo una medición preliminar de la muestra, con 
la siguiente finalidad,  evaluar el contenido 
aproximado del analito a medir, identificar y 
seleccionar el MRC interno a emplear en las 

mezclas y evaluar las posibles interferencias 
poliatómicas que podrían afectar la medición de Y  y 
As, en las muestras empleando el ICP-SFMS . En la 
tabla 1, se presentan las interferencias que se 
revisaron para los isótopos de As e Y, utilizados en 
la medición en media resolución (MR). De la 
medición preliminar se observó que la muestra 
presentaba altos contenidos de potasio (K), sodio 
(Na), hierro (Fe), cromo (Cr) y aluminio, (Al), del 
orden desde (100 hasta 50 000) mg/kg.  Del análisis 
de las interferencias especificadas en la tablas 1,  se 
debe hacer énfasis en la importancia de realizar una 
optimización en el ICP-SFMS, de tal manera que en 
el plasma, se minimice la formación de las especies 
doblemente cargadas, así como las especies del tipo 
molecular, llamadas también poliatómicas, para 
asegurar que se ha minimizado la producción de  
interferencias. 
 
Tabla 1. Interferencias identificadas para la medición 

de arsénico 
75As(MR) 89Y(MR) 

149Sm++ 39K 36Ar 177Hf++ 73Ge16O 

59Co16O 58Ni17O 51V 38Ar 72Ge17O 

35Cl40Ar 40Ca17O18O 53Cr 36Ar 71Ga18O 

37Cl 38Ar 150Sm++ 49Ti 40Ar 178Hf++ 

 150Nd++  179Hf++ 

 
2.5. Preparación gravimétrica de mezclas. 
Se realizó la preparación gravimétrica de 6  mezclas 
con las muestras de camarón APMP y MRC de 
control, con una masa de 0.5 g de muestra y 1 g de 
una disolución del MRC interno. A todas las mezclas 
preparadas, tanto para muestras, como para MRC 
de control, se les adicionaron 8 mL de HNO3 y 2 mL 
de H2O2, se sometieron a un proceso de digestión 
en sistema de reacción acelerada en horno de 
microondas. 
 
2.6. Método de digestión de las muestras. 
El método de digestión ácida de la matriz de tejido 
vegetal en sistema de reacción acelerada por 
microondas (MW), involucra una etapa de 
predigestión y tres etapas de digestión, en la tabla 2 
se presenta un resumen de los parámetros que se  
aplicaron para la digestión. 
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Tabla 2. Método de digestión ácida por MW 
empleado para la muestra de tejido vegetal 

Etapa Tiempo de 
rampa (min) 

Temperatura  
(°C)  

Tiempo de 
permanencia 

(min) 

Presión  
(kPa) 

1 15 140 45 180 
 - 22 12 h 101 
2 30 150 25 180 
3 25 190 30 200 
4 20 200 20 225 

 
2.7 Proceso de evaporación de ácidos del 

proceso de la digestión. 
Las muestras fueron sometidas a un proceso de 
evaporación en sistema abierto de bloque caliente, 
para eliminar los ácidos a un volumen de 2 a 3 gotas 
de aproximadamente 0.6 mL. Las muestras fueron 
aforadas en una fracción de masa de 1 % de HNO3.  
 
2.8. Optimización instrumental. 
En la optimización del ICP-SFMS para la medición 
de As se realizó en media y alta resolución, tratando 
de obtener la mayor sensibilidad de la señal de As 
con un compromiso en obtener un coeficiente de 
variación menor al 2 %  durante un periodo de 4 
horas aproximadamente que es el tiempo que tarda 
la secuencia de medición. 
 
2.9. Secuencia de medición. 
Es importante que durante la secuencia de medición 
se realice en el orden siguiente: agua 
doblesubdestilada, disolución blanco reactivo (agua 
con HNO3), blanco de muestra (BCOi+Y), blanco de 
muestra con adición de MRC (BCOi+Y+As),  
posteriormente se miden las mezclas de 
submuestras de cada mezcla sin adición (APMP-
Xi+Y) y con adición de MRC (APMP-Xi+Y+As),  
mezclas del material de referencia empleados como 
control (SRM-1566-Xi y SRM-2976-Xi), se termina 
con la medición del blanco de muestra, blanco 
reactivo y agua. La secuencia de medición de las 
muestras se hizo de manera aleatoria 14.  
 
2.10. Cuantificación de la fracción de masa de 

As. 
Los valores de  la medición de la fracción de masa 
de As  w(As, x) en µg/g, obtenidos para cada una de 
las muestras, blancos y material de control se 
obtuvieron empleando la ecuación 1. 
 
 
 
 

2.11. Estimación de incertidumbre de la fracción 
de masa de As. 

La estimación de incertidumbre se realizó con base 
al uso de métodos numéricos de diferenciación, de 
acuerdo a lo que establece la Guía de Estimación de 
Incertidumbre de  EURACHEM20  y la GUM21. 
En la estimación de la incertidumbre se consideraron 
las fuentes mostradas en el modelo matemático 
representado por la ecuación 1, adicionalmente se 
incluyó el factor debido a la reproducibilidad (D), 
como se observa a continuación: 
 
 
 
 
 
 

 

 

3. RESULTADOS 
 
3.1. Resultados de evaluación de 

interferencias. 
Como resultado de la evaluación de las 
interferencias (tabla 1), se concluyó que el As no 
presentaba interferencias significativas del tipo 
poliatómicas de 35Cl40Ar por lo se corroboró que en 
media resolución es posible separar las 
interferencias. 
 
3.2. Resultados del proceso de digestión. 
El método de digestión ácida desarrollado para las 
muestras de matriz de tejido vegetal en sistema de 
reacción acelerada por microondas (MW) es robusto 
para la digestión completa de las diferentes  
muestras: camarón, tejido de mejillón y tejido de 
ostra. 
 
3.3. Resultados de la optimización 

instrumental. 
En la tabla 3 se presenta un resumen de los 
parámetros instrumentales óptimos empleados para 
la medición de los isótopos de los elementos de 
interés: 75As y 89Y. 
 

Tabla 3. Condiciones instrumentales para la 
medición de As. 

Parámetro As 

Resolución 4000 y 10000 
Potencia de la radiofrecuencia /w 1290 
Flujo de gas de muestra/Lmin-1 0.783  
Flujo de gas de enfriamiento/Lmin-1 15.10 
Flujo del gas auxiliar/Lmin-1 0.74 
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Ancho de ventana (%)/ ventana de 
integración 

100/ 
80 

Número de picos por muestra 20 

Corridas/pases 5/1 

Tiempo muerto (ns) 25 

 
 
3.4 Resultados de la medición de As. 
En la tabla 4 y figura 3 se presentan los valores de la 
fracción de masa de As w(As) en µg/g obtenidos para 
las  muestra de camarón.  En la figura 3 se observa 
variabilidad entre los resultados de la fracción de 
masa de As de cada una de las seis muestras,  las 
líneas punteadas representan la incertidumbre 
estimada. 
 

Tabla 4. Resultados de w(As). 

Muestra )( Asw
(µg/g) 

APMP-x1+y 46.74 
APMP-x2+y 45.49 
APMP-x3+y 44.93 
APMP-x4+y 46.26 
APMP-x5+y 46.27 
APMP X6+y 41.64 
promedio 45.2 

Incertidumbre expandida (k=2) 5.7 
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Figura 3. Resultados de w(As) por muestra  

 
 
 
 
 
 
 

3.5 Resultados de la medición de As en el MRC 
de control 
 
Los resultados obtenidos para el material de 
referencia, SRM-1566 (Valor certificado (7.650 ± 
0.650) mg/kg, se presentan en la  tabla 5 y figura 4.  

 
Tabla 5. Resultados de w(As) para SRM-1566 

SRM-1566 )( Asw
( µg/kg)

 

SRM 1566b-x1 8.423 
SRM 1566b-x2 8.564 

Promedio  8.5 
Incertidumbre expandida (k=2) 1.1 

 
Los resultados obtenidos para el material de 
referencia de control, SRM-2976 (Valor certificado 
(13.30 ± 1.80) mg/kg, se presentan en la tabla 6 y en 
la figura 5.  Con base a los resultados obtenidos 
para el As medido en el SRM-1566 y SRM-2976 de 
control, se puede concluir que el valor de la 
medición de As en aceptable, existe comparabilidad 
entre el valor medido y el valor de certificado. 
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Figura 4. Grafica de resultados de w(As) en el SRM-
1566 Tejido de ostra. 

 
 
 

Tabla 6. Resultados de w(As)  en el SRM-2976. 
SRM-2976 )( Asw

( µg/kg)
 

SRM-2976- X1 14.17 
SRM-2976- X2 14.94 

Promedio  14.6 
Incertidumbre expandida (k=2) 1.8 
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Figura 5. Grafica de resultados de w(Zn) en el 
SRM-2976 tejido de mejillón. 

 
3.6 Contribución de las magnitudes en la 
estimación de incertidumbre. 
De la estimación de incertidumbre se observó que 
las magnitudes más significativas fueron: el método 
D, las relaciones de las muestras sin adición de 
MRC Rby y la relación de las muestras con adición de 
MRC Rb(y+MRC). En la figura 6 se presenta el diagrama 
de la contribución de cada una de las magnitudes de 
influencia. 
 

 
Figura 6. Contribución de w(As) en la muestra de 

camarón APMP  
 

3.7. Resultados de As en la muestra de 
camarón en la comparación APMP.QM-S5. 

Los resultados obtenidos fueron comparados con los 
de otros INM y laboratorios reconocidos 
internacionalmente, a través de la comparación 
internacional APMP.S5 Essential and Toxic 
Elements in Seafood, donde los Laboratorios 
Nacionales de Metrología participantes fueron: INTI 
(Argentina), ANSTO (Australia), INMETRO (Brazil), 
BIM (Bulgaria), CMQ (Chile), NIM (China), NIS 

(Egipto), LNE (Francia), EIM (Grecia), GLHK 
(China), NPLI (India), NMIJ (Japón), KRISS (Corea),  
SIRIM (Malasia), CENAM (México), HSA (Singapur), 
JSI (Eslovenia) and TISTR (Tailandia) [15]. 
  
Los resultados de As de la comparación se 
presentan en la figura  7, la línea horizontal sólida de 
color rojo representa el valor de referencia asignado 
de la comparación clave (KCRV), las líneas 
horizontales segmentadas de color rojo representan 
la incertidumbre estándar del KCRV. El resultado del 
CENAM, están representados en un  óvalo de color 
azul.  
 
El valor obtenido para As, es comparable con 
respecto a los valores obtenidos por otros INM y  
consistente al valor de referencia asignado de la 
comparación clave (KCRV), la incertidumbre 
expandida relativa para As de 6 % es adecuada, al 
nivel de un método implementado, para una matriz 
natural compleja.  
 

 

 
Figura 7. Resultados de la comparación APMP.QM-

S5, para As en camarón. 
 
5. CONCLUSIONES 
 
El método de digestión y medición desarrollado para 
la matriz de tejido marino: muestra camarón, tejido 
de mejillón y tejido de ostra, es robusto como se 
pudo observar con la digestión completa de la 
muestra, corroborándose con los resultados  de 
medición obtenidos en la muestra camarón, así 
como en los materiales de referencia certificados 
empleados como control. Los resultados obtenidos 
por CENAM fueron comparados con los resultados 
de otros INM, donde se obtuvo consistencia  con el 
valor de referencia de comparación clave (KCRV) y 
la incertidumbre asignada al KCRV en la 
comparación APMP-QMS5, por lo que demostró 
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capacidad del CENAM para la medición de As 
empleando el método de (EI+AMRC-ICP-SFMS).  
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Resumen: Se caracterizaron electroquímicamente electrodos de titanio puro mediante espectroscopía de 
impedancia electroquímica y voltamperometría de barrido lineal con el fin de obtener información de su 
comportamiento en el sistema primario de conductividad electrolítica del CENAM. Las técnicas aplicadas 
indicaron algunas condiciones óptimas para la medición de conductividad electrolítica, tales como, amplitud 
de perturbación sinusoidal menor a 200 mV e intervalo de frecuencias optimas de 0.5 a 5 kHz. La información 
obtenida demostró que los resultados de medición son comparables con los valores certificados por sistemas 
primarios extranjeros. 
 
1.  INTRODUCCIÓN 
 

La conductividad electrolítica (CE) es un parámetro 
no especifico que es utilizado para la estimación de 
sustancias ionizadas en una muestra liquida. La CE 
es utilizada ampliamente en numerosos campos de 
la ciencia, algunos ejemplos son la producción de 
agua ultra-pura en farmacéutica, el estudio de 
compuestos orgánicos en equipos cromatográficos y 
en la industria química se utiliza para evitar 
numerosos y complejos análisis químicos. 
 
La CE, denominada κ, es definida como el radio de 
densidad de corriente iónica en un campo eléctrico 
aplicado. En la práctica, κ es usualmente calculada 
de la medición de una resistencia electrolítica Re 
(Ω), en una celda electroquímica con una constante 
de celda conocida Kcell (m-1). La relación entre estas 
variables es representada en la Ec.1 [1-5] 
 

  
     

  
      (1) 

 

Para una celda electroquímica ideal que consta de 
dos electrodos paralelos y circulares de área A 
separados por una longitud l, Kcell se calcula de 
acuerdo a la Ec.2 [1-5] 
 

      
 

 
      (2) 

 
La resistencia de un electrolito (Re) en una 
disolución de interés es determinada en la 
espectroscopía de impedancia electroquímica (EIS 

por sus siglas en inglés) realizando una medición a 
diferentes distancias li. 
 
Un procedimiento de medición de referencia 
primaria  se define como aquel que es utilizado para 
obtener un resultado de medición sin relacionarlo 
con un estándar de medición para una cantidad del 
mismo tipo.[6] 
 
En el Centro Nacional de Metrología (CENAM), la 
celda primaria de CE es un una celda tipo pistón 
con Kcell precisamente conocida por su calibración 
dimensional [1]. Mediante un dispositivo de 
separación con escalones calibrados, dos 
resistencias R2 y R1 son medidas a dos diferentes 
distancias entre los electrodos. De esta manera, κ 
puede ser estimada [1] como se muestra en la Ec.3 
 

  
   

          
     (3) 

 
En la Ec. 3, Δl es el escalón calibrado y ϕ 
representa el diámetro interno de la celda. La 
ecuación 3 aplica estrictamente solo en el caso de 
una celda primaria. 
Dado que ambos diámetro y separación de los 
electrodos son conocidos por sus calibraciones 
respectivas, la evaluación debe enfocarse en Re, lo 
cual necesita de estudios fundamentales para cada 
condición experimental. Al utilizar la EIS como una 
técnica de medición para la estimación de Re, se 
deben tener consideraciones especiales en los 
efectos de polarización del electrodo como son la 
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capacitancia de doble capa y la resistencia por 
transferencia de carga. Es conocido que el rango de 
frecuencia y la linealidad son dos importantes 
variables cuando se ejecuta una medición de EIS [7]. 
También, estas variables dependen fuertemente de 
interferencias electroquímicas, lo cual hace 
necesario llevar a cabo estudios básicos para cada 
situación. 
  
En el caso de una celda convencional tipo pistón los 
electrodos son construidos de platino y alúmina, 
materiales que han demostrado una gran afinidad 
con las disoluciones estándares de medición de CE 
(KCl), repetibilidad y confiabilidad en los resultados 
de medición. Sin embargo, la construcción de 
electrodos de platino representa una fuerte inversión 
para los diferentes INMs que pretenden certificar a 
nivel primario sus materiales de referencia (MR). 
  
Con el fin de obtener información básica del 
comportamiento electroquímico de la celda primaria 
de CE del CENAM, se realizaron numerosos 
experimentos de voltamperometría y EIS para 
comparar el funcionamiento de electrodos de titanio 
puro en las determinaciones de conductividad 
electrolítica, el presente trabajo pretende encontrar 
una solución a los problemas que evitan la 
certificación primaria de dicho MR en el CENAM. 
 
2. DESARROLLO EXPERIMENTAL. 
 
2.1 Sistema electroquímico. 
 
Fue utilizado el sistema primario de conductividad 
electrolítica (CE) del CENAM para las pruebas. El 
volumen de disolución utilizado en la celda fue de 
120 mL. Con el fin de evaluar la influencia de los 
electrodos en los resultados de CE, el electrolito 
utilizado como control en las pruebas fue disolución 
acuosa de KCl 0.01mol/kg, con un valor certificado 
de CE de (1411.4 ± 4.4) μS/cm, trazable al NIST 
(instituto nacional de metrología de los estados 
unidos de Norteamérica). Un baño termostático 
(Fluke Hart Scientific modelo 7008, Everett, WA, 
USA) fue utilizado para controlar la temperatura a 
(25±0.001)°C. La temperatura fue medida por un 
puente de resistencia de platino (Automatic Systems 
Laboratory, modelo F250, Andover, Hampshire, 
UK). Un separador cerámico con dimensiones 
certificadas de (6.228±0.010) mm se utilizó para 
ajustar la diferencia de distancia entre los electrodos 
y así obtener las resistencias R2 y R1. 
 
El sistema comprende dos electrodos de 4.8951 cm 
de diámetro con una varilla concéntrica externa que 

trabaja como punto de contacto. En cada etapa los 
electrodos fueron pulidos con suspensión de 
diamante de 1 μm y lavados con el fin de evitar 
aportaciones erróneas en los resultados.  
 
Los electrodos fueron caracterizados por 
microscopía electrónica de barrido (SEM JSM-
6390LV, JEOL, Tokyo, Japón). 
 

 
 
Figura 1. Electrodo de titanio puro de dimensiones 

certificadas. 
 
2.2 Caracterización electroquímica. 
 
Las caracterizaciones fueron llevadas a cabo por 
voltamperometría lineal utilizando un 
potenciostato/galvanostato VoltaLab (PGP201, 
Radiometer Analytical SAS, Villeurbanne, Francia); 
las voltamperometrías fueron realizada en ambos 
sentidos (catódico y anódico) a baja velocidad de 
barrido (0.2mV*s-1) para hacerlas comparables a los 
experimentos de EIS, los cuales se realizan en 
estado estable. 
 
Para los estudios de espectroscopia de impedancia, 
se analizaron barridos de frecuencia desde 0.5 
hasta 10 kHz utilizando un puente de impedancia de 
alta precisión (HP 4284A, Agilent, Santa Clara CA, 
USA).  
 
Los análisis se realizaron sobre los resultados de 
medición de conductividad electrolítica y se 
analizaron los espectros de impedancia en el 
software Z-view (Zplot®,  Scribner Associates 
Incorporated, Southern Pines, NC, USA). 
 
3. RESULTADOS 
 
3.1 Caracterización de los electrodos. 
La figura 2 muestra imágenes de la microscopía 
electrónica de barrido (SEM).  
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Figura 2. Micrografías de los electrodos de titanio a 

diferentes resoluciones de imagen. 
 
En la SEM se observa que la superficie presenta 
líneas irregulares, sin embargo, se espera que no 
sean de gran influencia en los resultados de 
medición puesto que serian eliminadas mediante el 
pulido que se realizó previo a cada tratamiento. 
 
3.2 Voltamperometría lineal 

 
Estos experimentos fueron llevados a cabo para 
conocer los procesos electroquímicos que se 
presentarían al someter el titanio al sistema durante 
la perturbación. La figura 3 muestra los 
voltamperogramas de la disolución electrolítica en 
ambos sentidos anódico y catódico, comenzando a 
potencial de circuito abierto, cerca de los 0 mV. Los 
barridos fueron realizados hasta ± 1.5 V. 
 
Como se observa en la figura 3, existen reacciones 
a partir de los ± 500 mV de perturbación, de tal 
modo que la región capacitiva es predominante y 
presenta densidades de corriente muy pequeñas, se 
requieren más estudios para asociar las reacciones 
presentes en este comportamiento, sin embargo, 
para los fines del presente estudio se esperó que 
dichas reacciones no tuvieran influencia significativa 
durante las mediciones de impedancia 
electroquímica.  
 

Con el fin de realizar experimentos lo más cercanos 
al estado estable,  la amplitud de la perturbación 
sinusoidal  se mantuvo por debajo de los 100 mV. 

  

 

 
 

 
Figura 3. Voltamperograma obtenido en sentido 

catódico y anódico. KCl 0.01 mol kg.1. Velocidad de 
barrido 0.2 mV s-1 (el gráfico inferior muestra un 

acercamiento de la región capacitiva) 
 
3.3 EIS: Estudio de frecuencias 

 
Para este estudio fueron seleccionados tres rangos 
de frecuencias aplicando una amplitud de señal 
sinusoidal de 100 mV en todos los casos. La figura 
4 muestra diagramas de Nyquist (Parte real de la 
impedancia ZRe en abscisas y parte imaginaria ZIm 
en ordenadas) y Bode-fase (logaritmo de la 
frecuencia en abscisas y ángulo de fase en 
ordenadas), los cuales se obtuvieron para cada 
intervalo  de frecuencias definido. En los espectros 
se observa claramente que existe una mayor 
contribución de la reactancia para los intervalos de 
frecuencia altos alcanzando hasta los 20Ω, y 
aunque el desfasamiento resulta ser pequeño, dicho 
intervalo mantiene los ángulos de fase más bajos, 
mientras que los intervalos de frecuencia pequeños 
se presentan como espectros muy ruidosos. El 
intervalo de frecuencias medias demostró tener un 
comportamiento lineal y una influencia capacitiva 
muy pequeña.  

 
Tras el análisis de frecuencias se eligió un intervalo 
de 0.5 a 5.0 kHz por demostrar menor contribución 
capacitiva y menor desfasamiento para las 
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determinaciones de R con el puente de 
impedancias. 

 

 

 
 

Figura 4. Espectros de impedancia obtenidos a 
diferentes intervalos de frecuencia en amplitud de 
perturbación sinusoidal de 100mV a) Nyquist con 
inset  en los intervalos de frecuencias alto y medio 

b) Bode-fase. 
  

3.4 EIS: Mediciones de impedancia. 
 

Una vez definidas las condiciones experimentales 
se realizaron las mediciones de impedancia. Se 
llevó a cabo el ajuste de los espectros en Zview 
para obtener la resistencia mediante extrapolación 
lineal. La figura 5 muestra los ajustes 
correspondientes al espectro monitoreado durante 
las mediciones, del mismo modo incluye el circuito 
eléctrico equivalente que se utilizó para realizar 
dicho ajuste. Las resistencias obtenidas fueron 
utilizadas para obtener el valor de conductividad 
electrolítica mediante la ec.3. El ajuste por 
temperatura se llevo a cabo con la ec.4 

  
κT=κ25*(1-0.02*(T-25))       (4) 

 
   

 

 
 

 
 

Figura 5. a) Espectros de impedancia ajustados con 
el software Zview para la determinación de R 

(Nyquist y bode-fase respectivamente) b) Circuito 
eléctrico equivalente utilizado para dicho ajuste. 

 
  

El valor experimental obtenido de κ bajo las 
condiciones expuestas y los ajustes descritos en el 
presente estudio fue de 1416.52 μS/cm con una 
desviación estándar (SD) de 5.05 μS/cm, que 
representa una SD relativa de 0.357%. 

 
 
 
 
 

152 153 154 155 156 157

-5

-4

-3

-2

-1

0

Z'

Z'
'

FitResult

102 103 104
102

103

Frequency (Hz)

|Z
|

FitResult

102 103 104

-2.0

-1.5

-1.0

-0.5

0

Frequency (Hz)

th
et

a

a) 

b) 

a) 

b) 

Simposio de Metrología 2014 
____________________________________________________

 
 

____________________________________________________
6 - 10 de Octubre, 2014 

_________________________________________

ISBN 978-607-96162-9-8 324 Simposio Metrología, Memorias 
CENAM



 

 

 

 

4. DISCUSIÓN 
 

Realizando un análisis del resultado obtenido y el 
valor certificado, podemos observar resultados 
comparables para las condiciones establecidas. 
Observamos una desviación estándar que permite 
incluir las contribuciones de incertidumbre de otras 
fuentes y mantenerse aun dentro de valores 
confiables para la certificación. La figura 6 muestra 
gráficamente la comparación entre el resultado y el 
valor certificado con su incertidumbre 
correspondiente. 
 

 
 

Figura 6. Comparación del valor de κ obtenido 
experimentalmente y el valor certificado del MR 

utilizando electrodos de titanio puro. 
 
 
 Durante investigaciones previas se desarrolló un 
trabajo que caracterizaba un cambio en los 
electrodos del sistemas primario (electrodos de 
acero inoxidable recubiertos de oro), la figura 7 
muestra los resultados obtenidos en dicho 
desarrollo, el cual cumplía condiciones 
experimentales muy similares al presente estudio, 
sin embargo, para dicho material se obtuvieron 
resultados sesgados y la integridad del 
recubrimiento se veía afectada fácilmente.[8] 

 
En comparación con los resultados en trabajos 
previos, los electrodos de titanio muestran un 
comportamiento electroquímico favorable en la 
medición de impedancia, no presentan reacciones 
de oxidación o reducción importantes (lo cual 
sucedía con los electrodos de acero recubierto a 
partir de los 300mV), no requieren de un 
recubrimiento previo a su uso, las desviaciones de 
las mediciones son menores y la relación con el 
valor certificado es mayor. Existen algunas 
desventajas en comparación con los electrodos de 
platino (principalmente los valores de incertidumbre 
obtenidos), sin embargo, estos representan una 
buena alternativa para la producción de MRC. 

 

 
 

Figura 7. Comparación del valor de κ obtenido 
experimentalmente y el valor certificado del MR 

utilizando electrodos de acero inoxidable recubierto 
con oro. 

 
5. CONCLUSIONES 

 
Debido a que la adquisición de electrodos de platino 
implica una fuerte inversión para los Institutos de 
metrología, existen importantes ventajas en el uso 
de electrodos de diferentes materiales, el titanio 
puro podría ser una alternativa para alcanzar la 
certificación a nivel primario de conductividad 
electrolítica. Es importante realizar mayores 
estudios para determinar si los resultados son 
confiables y reproducibles, sin embargo, en primera 
instancia se abre panorama a favor de la aplicación 
de dichos electrodos. De igual manera, es 
importante realizar experimentos para valores de 
conductividad electrolítica diferentes. 
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PLASMA ACOPLADO INDUCTIVAMENTE (ICP-MS) 

 
Evelina B. Mercado P1,*., Mariana Arce, O2., Francisco Villaseñor O1. Laura Regalado C2. 

1Instituto Tecnológico de Celaya, Departamento de Ingeniería Bioquímica, Avenida Garcia Cubas 1200, 
Fovissste, 38010, Celaya, Guanajuato, México. 2Centro Nacional de Metrología, Dirección de análisis 

orgánicos, Carretera a Los Cues KM 4.5, El Marqués, 76246 Santiago de Querétaro, Querétaro, México. 
Tel. (442) 211 05 00 ext. 3919.* bere_3181@hotmail.com. 

 
Resumen: Se desarrolló un método de espectrometría de masas con fuente de plasma acoplado 
inductivamente (ICP-MS) con tecnología de celda de colisión (CCT), para el análisis de la concentración de 
Ca++ en el candidato a MRC (DMR-274f) de leche entera en polvo; para la preparación de la muestra se 
utilizó un horno de microondas aplicando una digestión vía húmeda con HNO3, para su análisis se introdujo 
al equipo en una disolución acuosa de HNO3 al 1 %. La exactitud, precisión y la recuperación del método 
desarrollado por ICP-MS se evaluó con el material de referencia certificado SRM-1849 de NIST. Con el 
método de digestión  desarrollado se logró una recuperación de ca.100 %. Para la medición de la cantidad de 
sustancia de Ca++ en el candidato a material de referencia DMR-274f de leche entera en polvo, se 
analizaron cinco muestras con tres replicas cada una, obteniendo un valor de cantidad de sustancia de 
9298.58 mg/kg con un coeficiente de variación de 1.54 %. Los resultados obtenidos demostraron tener la 
exactitud y variabilidad adecuada para ser considerados para la asignación del valor certificado de Ca++ en 
el candidato DMR-274f.  
 
1. INTRODUCCIÓN 
 

Los elementos forman parte de la estructura de 
diversos tejidos y son importantes para la fisiología 
celular. El calcio y el fósforo en los huesos se 
combinan para dar soporte firme a la totalidad del 
cuerpo (FAO, 2002). En los seres humanos y otros 
mamíferos, el calcio tiene funciones importantes 
como metabólicas, en la estructura ósea, 
musculares, en el estímulo nervioso, actividades 
enzimáticas, hormonales y en el transporte del 
oxígeno. Cantidades pequeñas de calcio, pero de 
gran importancia, se encuentran presentes en los 
líquidos extracelulares, sobre todo en el plasma de 
la sangre, así como en las diversas células de los 
tejidos; y en el suero la mayor parte del calcio se 
encuentra en dos formas: ionizada y fija a proteínas 
(FAO, 2002). La mayoría del calcio en el organismo, 
viene de los alimentos y del agua que se consume. 
La leche de vaca es una fuente muy rica de calcio, 
mientras que un litro de leche humana contiene 300 
mg de calcio, un litro de leche de vaca contiene 1 
200 mg. Para la comercialización de la leche de 
vaca en México, se exige a través de la NOM-051-
SCFI/SSA1-2010, que se informe al consumidor el 
contenido nutrimental, para ello los laboratorios 
analíticos que determinan la concentración de calcio 
y otros nutrimentos, requieren demostrar su 
competencia técnica a través de su participación en 

ensayos de aptitud en dichas mediciones. Con estos 
resultados y demostrando que utilizan materiales de 
referencia certificados (MRC) en el control de la 
calidad de sus mediciones, entre otros 
requerimientos, los laboratorios alcanzan la 
acreditación de sus servicios para el cumplimiento 
de las exigencias de dicha norma. En el control de 
la calidad de las mediciones del contenido de 
elementos esenciales, se utilizan diferentes 
técnicas, las principales como: espectrometría de 
absorción atómica con flama (FAAS), o con horno 
de grafito, cromatografía iónica, espectrometría de 
emisión atómica (ICP-AES) con fuente de plasma 
acoplado inductivamente (Ammann, 2007; Parson y 
Barbosa, 2007; Fallah, et al., 2011) y espectrometría 
de masas con fuente de plasma acoplado 
inductivamente (ICP-MS) (Nardi, et al., 2009) entre 
otras. En los últimos años, los espectrómetros han 
tenido mejoras importantes que permiten el análisis 
de matrices complejas y la obtención de mejores 
límites de detección, como es el empleo de la 
tecnología de la celda de colisión (CCT) permitiendo 
la eliminación de interferencias isobáricas. Este 
dispositivo consiste en un sistema diseñado para la 
minimización de las interferencias, facilitando la 
determinación de los elementos con interferencias 
importantes, ocasionadas por el propio plasma de 
argón o a la matriz de la muestra (Sánchez, 2013). 
Las interferencias cambian la señal del instrumento 
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de medición, mientras la concentración del analito 
se mantiene constante, puede ser espectral o no 
espectral (Ugarte, 2011). Las interferencias 
espectrales ocurren cuando uno de los isotopos 
sufre interferencia de un ión que tiene la misma 
relación masa/carga. Las interferencias poliatómicas 
son un conjunto de átomos que se presentan por los 
reactivos empleados para la preparación de la 
muestra o por la formación de óxidos, hidróxidos y 
especies doblemente cargadas. Las interferencias 
isobárica se presenta por un isotopo de otro 
elemento con igual relación masa/carga (Ugarte, 
2011; Sánchez, 2013). Por otra parte, las 
interferencias no espectrales son ocasionadas por la 
alteración de la matriz por los procesos de 
preparación hasta la detección de los iones 
(Sánchez, 2013).  
Generalmente estas técnicas requieren de una 
preparación previa de la muestra antes de su 
análisis, que consiste en la descomposición de la 
materia orgánica de la muestra a través de una 
digestión. La incertidumbre de la cuantificación de 
Ca++ por métodos convencionales en los 
laboratorio analíticos, es adecuada para su 
propósito, pero no es adecuada para la certificación 
de un material de referencia en un instituto nacional 
de metrología (INM), por lo que es necesario 
desarrollar un método de mayor jerarquía 
metrológica (mayor exactitud y menor 
incertidumbre) para la certificación del MR (VIM, 
2008). El objetivo de este trabajo es desarrollar y 
validar parcialmente un método de alta jerarquía 
metrológica de medición de calcio por 
espectrómetro de masas con fuente de plasma 
acoplado inductivamente, con la menor 
incertidumbre posible para que sea adecuado para 
la certificación de la cantidad de sustancia de calcio 
en el candidato a material de referencia de leche 
entera en polvo (DMR-274f). 
 
 
2. MATERIALES Y MÉTODOS  
 
Se utilizó nitrato de calcio como calibrante (Lote 
#J30336; J. T. Baker; grado reactivo) y materiales 
de referencia certificados en disoluciones 
espectrométricas de calcio (SRM-309a) con una 
concentración de (9900 ± 30) mg/kg e itrio (SRM-
3167a) con una concentración de (9990 ± 20) 
mg/kg. Para todas las preparaciones se empleó 
agua tipo I con una resistividad de 18 MΩ. Para las 
mediciones se utilizó un espectrómetro de masas 
con fuente de plasma acoplado inductivamente con 
tecnología de celda de colisión (CCT) (ICP-MS 
marca Thermo Scientific, modelo iCAP Q).El 

funcionamiento del equipo fue verificado con la 
solución “tunning B” ICAP Q, que contiene Ba, Bi, 
Ce, Co, In, Li, U en una concentración (1 ± 0.05) 
µg/L. Para la digestión se empleó un horno de 
microondas (marca CEM, modelo MARS 6).  
Para la cuantificación se preparó una curva de 
calibración de 5 disoluciones independientes de Ca 
en un intervalo de (800 a 3000) μg/kg en HNO3 a 
una concentración del 1 %, empleando Y como 
estándar interno. La digestión de la muestra se 
realizó por vía húmeda  por horno de microondas y 
las mediciones se realizaron por ICP-MS.  
Se midieron 5 muestras por triplicado del candidato 
a MR  de leche entera en polvo (DMR-274f). El 
método de digestión por horno de microondas de la 
muestra desarrollado en CENAM se basa en el 
método empleado por el National Institute of 
Standards and Tecnology (NIST), el cual fue 
modificado para mejorar la calidad de  digestión de 
las muestras del lote a candidato a material de 
referencia (DMR-274f). Para la preparación se 
pesaron 0.2 g de muestra y 1.2 g de Y como 
estándar interno con una concentración  de 1031.44 
µg/kg, y para la validación del método desarrollado 
se utilizó el material de referencia certificado de 
NIST como control el cual consiste en una mezcla 
de formula nutrimental para adulto e infantes (SRM-
1849). Posteriormente se adicionaron 10 mL de 
HNO3 concentrado y enseguida se llevó a cabo una 
pre-digestión a 45 °C en una parrilla durante la 
noche. La digestión de la muestra en el horno de 
microondas se realizó en dos etapas: a) la primera a 
una temperatura de 160 °C por 25 min y b) la 
segunda a una temperatura de 220 °C. El producto 
de la digestión se diluyó con agua tipo I a un peso 
de 50 g y enseguida se llevó a cabo una segunda 
dilución hasta obtener una concentración de HNO3 
al 1 % en 50 g. 
 
 
3. RESULTADOS 
 
Para la cuantificación de la concentración de Ca++ 
se evaluaron tres elementos como estándar interno 
Rh, Sc e Y (resultados no presentados en este 
trabajo). El Y fue el estándar interno con el que se 
obtuvieron mejores resultados para la determinación 
de la concentración de Ca++. Todas las muestras 
fueron preparadas con una concentración de 
1031.44 µg/kg y los estándares con una 
concentración de 107.77 µg/kg de itrio. Por otra 
parte se evaluaron tres velocidades de flujo de He 
para la celda de colisión a (4.525, 4.526 y 4.528) 
mL/min. La velocidad de flujo de He de 4.525 
mL/min, fue con la que se obtuvieron mejores 
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resultados para la cuantificación de la concentración 
de Ca++. 
En la Fig. 1, se muestra la curva de regresión lineal 
ajustada con un coeficiente de correlación del 99 %, 
la cual se utilizó para la cuantificación de calcio en 
el material de referencia certificado SRM-1849 
usado para el control de calidad de la medición y en 
el candidato a material de referencia certificado DM-
274f de leche entera en polvo. 
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Figura 1. Curva de calibración de Ca++. 

 
En la Tabla I, se compara el valor certificado del 
MRC SRM-1849 del NIST con el valor promedio 
medido de nueve réplicas. 
En la Tabla II, se presenta el valor medido de Ca++ 
en cinco muestras con tres réplicas del candidato a 
material de referencia certificado DMR-274f 
analizadas. 
 
 

Tabla I. Comparación del valor certificado con el 
valor medido de Ca++ del material de referencia 

certificado SRM-1849. 
No. 

réplica 
Valor 

medido 
(mg/kg) 

Valor 
certificado 

(mg/kg) 

U 
(mg/kg) 

Urel 
(%) 

1 5272.71 5253 51 0.97 
2 5311.79    
3 5270.50    
4 5300.38    
5 5482.99    
6 5255.60    
7 5207.66    
8 5379.32    
9 5093.77    

Promedio 
(mg/kg) 5286.07    

Desv. 
Est. 

(mg/kg) 
85.53 

   

C. V. (%) 1.62    
C. V. Coeficiente de variación 

 
La incertidumbre relativa obtenida para este 
mensurando en leche entera en polvo es adecuada 
(3.07 %), para asignar valores de certificación de 
Ca++ para el candidato a MRC (DMR-274f) 
comparada con la obtenida por diferentes métodos 
en matrices similares como se muestra en la Tabla 
III. En donde se puede observar que el nivel de 
incertidumbre obtenido es adecuado para el 
propósito. 
 

Tabla II. Concentración de Ca++ en el candidato a material de referencia certificado de 
leche entera en polvo DRM-274f. 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 

Id. 
muestra 

Réplica 1 
(mg/kg) 

Réplica 2 
(mg/kg) 

Réplica 3 
(mg/kg) 

Promedi
o (mg/kg) 

Desv. 
Est. 

(mg/k
g) 

C.V 
(%) 

315 9147.49 9148.05 9146.24 9147.26 0.93 0.01 
189 9409.70 9181.54 9354.05 9315.10 118.96 1.28 
248 9335.13 9139.90 9256.60 9243.87 98.24 1.06 

13 9333.46 9280.43 9153.371 9255.75 92.54 1.00 
71 9724.47 9514.80 9353.509 9530.95 186.01 1.95 

 PROMEDIO 
(mg/kg) 9298.58  

DESVEST 
(mg/kg) 143.16 

C. V (%) 1.54 
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Tabla III. Comparación de la incertidumbre relativa obtenida por diferentes métodos de cuantificación en 
matrices de leche en polvo. 

 
 
4. DISCUSIÓN 
 
Para la cuantificación de la concentración Ca++, se 
cuantificó el isotopo 44Ca++. La cuantificación de la 
concentración de Ca++ en el ICP-MS se realizó en el 
modo de celda de colisión empleando He como gas 
de colisión, considerando que la determinación de 
este elemento en el ICP-MS, presenta algunas 
interferencias tanto isobáricas como poliatómicas. El 
itrio fue el estándar interno que mejor respuesta dio 
para su análisis. En la Tabla IV, se muestran las 
posibles interferencias del Y, se puede observar que 
no presentó ninguna interferencia, así mismo la 
velocidad de flujo empleada de 4.525 mL/min del 
gas de colisión no causó supresión o incremento en 
la señal del Y (interferencias no espectrales), por lo 
que la relación de ambos elementos se mantuvo. 
Por otro parte se observó que es importante 
mantener la muestra en medio ácido, esto para 
evitar la disminución de la fuerza de ionización de la 
molécula y al mismo tiempo mejorar la estabilidad 
del sistema durante la medición. 
 
 
 
 
 
 

 
Tabla IV.  Posibles interferencias para el Y. 

Interferencias Masa atómica 
14N + 75As 88.9241 
1H + 88 Sr 88.9134 

16O + 1H + 72Ge 88.9248 
16O + 73Ge 88.9184 
12C + 77Se 88.9199 
40Ar + 49Ti 88.9103 
15N + 74Ge 88.9213 
13C + 76Se 88.9226 

178Hf++ 88.9719 
177Hf++ 88.4716 

 
La validación parcial del método propuesto para la 
determinación de la concentración de Ca++, se 
utilizó el material de referencia certificado SRM-
1849. El límite de detección se determinó 
multiplicando 3 veces la desviación estándar de la 
medición de 10 blancos reactivos. En la Tabla V se 
presentan los parámetros calculados para la 
validación parcial del método. 

 
 
 
 
 
 
 

Matriz ID. 
Material Instituto 

Método 
de 

análisis 

Valor 
referencia 
certificado 

(mg/kg) 

Valor de 
referenci
a (mg/kg) 

Incertidumbre 
Relativa 

(%) 

Fuente de 
informació

n 

Leche 
entera en 

polvo 

DMR-
65a CENAM ICP-AES  

9240 ± 
376 4.07 

Certificado 
no. 

0684/2001 
Leche 

entera en 
polvo 

DMR-
274c CENAM ICP-AES 

y AAF 8658 ± 209  2.41 
CNM-MR-

630-
0264/2006 

Leche 
entera en 

polvo 

DMR-
65b CENAM ICP-AES  

7750 ± 
240 3.10 

Certificado 
no. 

1407/2002 
Infant/ 
Adult 

Nutritiona
l Formula 

SRM-
1849 NIST ICP-OES 

y ICP-MS 5253 ± 51  0.97 SRM-1849 

Infant 
Formula 

SRM-
1846 NIST ICP-OES 

y AAF 3670 ± 200  5.45 SRM-1846 

Leche 
entera en 

polvo 

Candida
to DMR-

274f 
CENAM ICP-MS  

9298 ± 
286 3.07  
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Tabla V. Parámetros para la validación parcial del 
método espectrométrico. 

Parámetro Valor Valor 
certificado 

Repetibilidad (%) 0.44  
Reproducibilidad 

(%) 1.59  

Exactitud (mg/kg) 5286.07 5253±51 
Límite de 

cuantificación 
(mg/kg) 

16.32  

Límite de 
detección (mg/kg) 10.59  

% Recobro 100  
 
 
5. CONCLUSIONES 
 
Para alcanzar la variabilidad y exactitud de la 
medición del método desarrollado se optimizaron las 
condiciones del ICP-MS conjuntamente con la celda 
de colisión y se verificó la reproducibilidad de las 
condiciones instrumentales. La exactitud y 
variabilidad de los resultados obtenidos de Ca++ en 
el candidato a MR DMR-274f de leche entera en 
polvo por ICP-MS con celda de colisión se concluye 
son adecuados para ser considerados en la 
asignación del valor certificado de calcio en el 
candidato DMR-274f de leche en polvo programado  
para ser certificado por el Centro Nacional de 
Metrología de México (CENAM). Adicional a éstos 
resultados, próximamente este método se aplicará 
con dilución isotópica para medir la cantidad de 
sustancia de calcio en el candidato a DMR-274f, con 
lo que se espera comparar los resultados que se 
reportan en éste trabajo con los que se obtengan 
por dilución isotópica, esto para evaluar la jerarquía 
metrológica del método reportado al compararlo con 
los resultados de un método de dilución isotópica 
que es considerado de la más alta jerarquía 
metrológica para este tipo de mediciones y 
clasificado por el Consultative Committee for 
Amount of Substance-Metrology in Chemistry 
(CCQM) como método primario (www.bipm.org). Lo 
anterior permitirá conocer el nivel de jerarquía 
metrológica del método de medición desarrollado 
para la medición de Ca++ por ICP-MS usando itrio 
como estándar interno que se reporta en este 
trabajo en base a la diferencia de la exactitud y 
variabilidad de este método con respecto a la del 
primario. 
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Resumen: La urea es el resultado final del metabolismo de proteínas. Se forma en el hígado a partir de la 
destrucción de las proteínas. Durante la digestión, las proteínas se separan en aminoácidos, que contienen 
nitrógeno que se libera en forma de ion amonio, y el resto de la molécula se utiliza para generar energía en 
las células y tejidos. El amoníaco se une a pequeñas moléculas para producir urea, que aparece en la sangre 
y se excreta en la orina. En México, para cubrir el sector clínico en estas mediciones (química sanguínea 
básica) trazables al Sistema Internacional de Unidades, se llevó a cabo la certificación de un material de 
referencia de suero humano congelado. 
 
 
1. INTRODUCCIÓN 
 

La urea es el resultado final del metabolismo de 
proteínas. Se forma en el hígado a partir de la 
destrucción de las proteínas. Durante la digestión, 
las proteínas se separan en aminoácidos, que 
contienen nitrógeno que se libera en forma de ion 
amonio, y el resto de la molécula se utiliza para 
generar energía en las células y tejidos. El 
amoníaco se une a pequeñas moléculas para 
producir urea, que aparece en la sangre y se 
excreta en la orina. El mal funcionamiento del riñón, 
la urea se acumula en la sangre y su concentración 
se eleva. Por lo tanto, cuantificar el contenido de 
urea en la sangre, es uno de los parámetros que 
indica la función renal de una persona.  
 
En México, para cubrir el sector clínico en estas 
mediciones (química sanguínea básica) trazables al 
Sistema Internacional de Unidades, se llevó a cabo 
la certificación de un material de referencia de suero 
humano congelado. 
 
El primer lote fue certificado en el año 2003, por lo 
que a principios de 2014, estaba prevista la 
certificación de un nuevo lote con el fin de 
reemplazar al primer lote debido a que el último 
monitoreo que se realizó mostró un cambio en los 
valores asignados en tres de los cinco valores de 
medida certificados, y el número de viales restantes 
era pequeño y se tomó la decisión de no llevar a 
cabo una renovación de la certificación y por lo tanto 
la realización de un nuevo lote. 
 
 
 
 

2. METODOLOGIA 
 
La certificación del lote se llevó a cabo de acuerdo 
al sistema de gestión de calidad del CENAM. 

 
Figura 1. Etapas del proceso de certificación. 

 
2.1 Desarrollo. 
 
Lote candidato a material de referencia. 
Lote envasado en viales criogénicos 200 que 
contienen 1 ml de suero humano congelado, 
preparado por un proveedor extranjero. 

 
Figura 2. Muestras del lote analizado. 
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2.1.1 Materiales utilizados de urea. 
Urea Nativa. Material de referencia certificado 
(MRC) de urea del National Metrology Insutitute of 
Japan (NMIJ), clave CRM 6006-a, valor certificado 
de fracción de masa (0.999 ± 0.001) kg/kg. 
 
Urea Marcada. [13C,15N2], Marca CIL inc., pureza de 
98 %, lote PR-11062 

 
2.2 Instrumento utilizado. 

 
Figura 3. Cromatógrafo de gases acoplado a 
detector de espectrometría de masas. Marca: 
Agilent Technologies. Modelo: 6890N/5973N. 

 
2.2.1 Condiciones instrumentales. 
Columna. HP-1MS. Espesor de la película: 0.25 um; 
longitud: 30m, diámetro interno 0.32 mm; Modo: 
flujo constante. Flujo: 1.5 ml / min. 
 
Sistema de inyección. Modo: Split, volumen de 
inyección 1 µl temperatura 300°C, Relación 50:1. 
 
Temperatura del horno. Temperatura inicial de 70 
°C, mantenida durante 1 minuto, aumentando a 150 
ºC, velocidad de 10 ºC/min y mantener durante 1 
minuto, se eleva a 240 ºC, velocidad de 5 ºC/min y 
mantener durante 1 minuto. 
 
Detector selectivo de masas. Temperatura de la 
línea de transferencia: 270 °C, temperatura de 
cuadrupolo 150 ºC, temperatura de la fuente 230 °C, 
tiempo de retardo de detección: 3 minutos, modo de 
ionización: Impacto Electrónico modo de Detección 
SIM m/z: 168 m/z: 171. 
 
 
2.3 Método de cuantificación. 
Método de cuantificación basado en dilución 
isotópica con cromatografía de gases con detector 
de espectrometría de masas (DIEM), se 

considerado como método de relación 
potencialmente primario [4].  
 
El método de dilución isotópica para la 
determinación de urea en suero humano [7], se 
basa en la adición de una cantidad idéntica de un 
isótopo marcado (urea marcada) que actúa como 
estándar interno en la determinación de la urea en 
las muestras y en los patrones de calibración. 
 
En cuantificación de compuestos orgánicos, esta 
metodología  permite obtener una mejor precisión y 
exactitud, debido a que reduce los problemas por 
pérdida del analito de interés en alguno de los 
procesos para su medición, tales como la 
extracción, limpieza, etc., ya que la adición del 
mismo analito marcado isotópicamente sufrirá 
exactamente los mismos cambios, y a pesar de 
posibles pérdidas, se mantendrá la relación inicial 
hasta el momento de ser medido [3]. 
 
2.4 Proceso de derivatización.  
Debido a que la molécula de urea es muy pequeña 
y por lo tanto de fácil descomposición, sobre todo 
tratándose de las altas temperaturas como las que 
se utilizan en cromatografía de gases, se requiere 
formar un compuesto derivativo más estable y de 
mayor peso molecular, para ello se llevan a cabo 
dos reacciones que se muestran en las figuras 4 y 5 
a manera de ejemplo con los componentes 
principales de la reacción [6]: 

 
Urea + malonaldehido bis (dimetilacetal) + ácido 
clorhídrico = 2-Hidroxipirimidina  

Figura 4 Formación de 2-Hidroxipirimidina. 
 

 
 
2-Hidroxipirimidina + N-metil-N-trimetilsililtrifluoroacetamida 
= Trimetilsilil 

Figura 5. Formación del derivativo. 
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2.5 Calibración analítica.  
Se realizó la curva de calibración de tres puntos en 
el intervalo de concentración esperado de las 
muestras (fracción de masa de 0.27 mg/g a 0.41 
mg/g). De acuerdo con la ISO 6143 [1], en donde se 
indica que pueden utilizarse como mínimo tres 
puntos para una función de calibración lineal, 
siempre y cuando los valores obtenidos al realizar la 
verificación del modelo cumpla con el requisito de la 
bondad de ajuste (ecuaciones 3, 4 y  5). 
 
Se realizó la cuantificación por comparación con el 
punto de la curva de calibración (interpolación 
lineal). 
 
2.5.1 Verificación del modelo. 
El objetivo de verificar la composición es confirmar 
que los valores de la fracción de masa calculados 
durante el proceso de preparación gravimétrica, son 
consistentes con las mediciones realizadas.   
Las expresiones matemáticas utilizadas son: 
 
Función de análisis 
 
                                                          (1) 
 
Función de calibración 
 
                                                          (2) 
 
El modelo de respuesta seleccionado es 
considerado compatible con el juego de datos de 
calibración si las siguientes condiciones se cumplen 
para cada punto de calibración, (i= 1,2,…,n) 
 
Prueba de bondad de ajuste: 
 

     {
| ̂    |

 (  )
 
| ̂    |

 (  )
}                    (3) 

 
Prueba de consistencia: 
 
|  ̂    |    (  )                                            (4) 

 
|  ̂    |    (  )                                            (5) 
 
En donde los parámetros    y    son determinados 
por el análisis de regresión usando los valores de 
los datos de calibración, (     ) es el punto de 
calibración experimental, ( ̂    ̂) es el punto de 
calibración ajustado. 
 
2.6 Fracción de masa. 

La fracción de masa de las muestras se obtiene por 
la ecuación: 
 

   
         

         
                  (6) 

 

Dónde:  
wx: fracción de masa de la urea en la muestra 
problema. 
w0 fracción de masa de las disoluciones estándar de 
calibración. 
Rx: relación de respuesta del instrumento (MS) 
entre la urea en la muestra y su isótopo adicionado 
(adimensional). 
R0: relación de respuesta del instrumento (MS) 
entre la urea en el patrón de calibración y el isótopo 
adicionado (adimensional). 
mIx: masa de la disolución de isótopo adicionado a  
la muestra en g. 
mx: masa de muestra problema a medir en g. 
mI0:  masa de disolución de isótopo adicionado a las 
disoluciones patrón de calibración en g. 
m0: masa de disolución la urea en el patrón de 
calibración en g. 
 
2.7  Estimación de la incertidumbre. [2] 
Para la estimación de la incertidumbre se consideró 
como modelo matemático la ecuación 6 y se diseñó 
el diagrama causa-efecto, figura 6. 
 

 
Figura 6. Diagrama causa-efecto. 

 
De acuerdo a la ley de propagación de 
incertidumbres, se estimó la incertidumbre individual 
de cada uno de las magnitudes de entrada del 
modelo matemático. 
 
 

 (7) 
 
 
2.7.1 Incertidumbre combinada. 
Las fuentes principales de incertidumbre 
consideradas para estimar la incertidumbre estándar 

 
2

2
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combinada se derivan del modelo utilizado para 
evaluar la incertidumbre de medición, La 
incertidumbre está compuesta por las siguientes 
contribuciones, de acuerdo a la Guía ISO 35 [5].  
 
                                          (8) 
 
Dónde: 
δC Repetibilidad y reproducibilidad. El efecto 
combinado de la reproducibilidad y repetibilidad 
δS Variabilidad observada usando un material de 
referencia  como una muestra control. 
δH Es evaluado por el método estadístico de análisis 
de varianza. 
δE Es evaluado por el método estadístico de 
análisis de varianza. 
 
2.7.2 Incertidumbre expandida. [2]  
A partir de la incertidumbre estándar se calcula la 
incertidumbre expandida con k de acuerdo a n-1, 
que corresponde a un nivel de confianza de 
aproximadamente el 95 %. 

 (  )    (  )                                           (9) 
 

                                                                         )                              
3. RESULTADOS 
 

3.1 Verificación del modelo de respuesta.  
Prueba de bondad de ajuste: para aplicar la 
expresión 1 y 2 se realizó un análisis de 
propagación de incertidumbre utilizando el programa 
B-least indicado en la Guía ISO-6143:2001 [1] 
 

De acuerdo con la ecuación 3, el valor de la prueba 
de bondad de ajuste es Γ=0.1582 por lo tanto es 
compatible el modelo de respuesta con los datos de 
calibración. 
 

Pruebas de consistencia: función de análisis 
 

 
 

Figura 7. Gráfico de la función de análisis  (Ec .01) 
 

 
 

Figura 8. Gráfico de la prueba de consistencia (Ec. 
04) 

 
Pruebas de consistencia: función de calibración 
 

 
 

Figura 9. Gráfico de la función de calibración 
(Ec.02) 

 

 
 

Figura 10. Gráfico de la prueba de consistencia 
(Ec.05) 

 

De acuerdo con los resultados de las pruebas 
realizadas (bondad de ajuste y pruebas de 
consistencia) hay consistencia entre el modelo de 
respuesta propuesto y los datos de calibración. 
 

3.2 Fracción masa de las muestras analizadas.  
En la siguiente tabla se presenta un resumen de los 
resultados obtenidos para 6 muestras utilizadas 
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Identificación wx (mg/g) u(wx)en mg/g 
M 11 : M-092a 0.3249 0.0019 
M 12 : M-092b 0.3217 0.0017 
M 21 : M-008a 0.3297 0.0017 
M 22 : M-008b 0.3271 0.0019 
M 31 : M-182a 0.3235 0.0019 
M 32 : M-182b 0.3263 0.0018 
M 41 : M-138a 0.3221 0.0018 
M 42 : M-138b 0.3255 0.0018 
M 51 : M-044a 0.3212 0.0019 
M 52 : M-044b 0.3211 0.0018 
M 61 : M-112a 0.3218 0.0022 
M 62 : M-112b 0.3250 0.0019 

para la cuantificación de lote con sus respectivas 
sub-muestras en orden de medición. 
 

Tabla 1. Resultados obtenidos para 12 sub-
muestras 

. 
En la figura 11,  se muestra el comportamiento del 
valor obtenido al cuantificar las 12 submuestras 
analizadas. 

 
Figura 11. Gráfico del comportamiento de las 

muestras analizadas. 
 
 
En la tabla 2 se muestran los valores promedio de 
las 6 muestras analizadas (valor promedio de la 
submuestra a y submuestra b). 
 

Tabla 2. Resultados obtenidos para 6 muestras 
 

 ID 
wx  

(mgIg) 
u(wx)  

(mgIg) 
uRel (wx)  

M1 : 0.3233 0.0020 0.60% 

M2 : 0.3283 0.0018 0.54% 

M3 : 0.3249 0.0020 0.61% 

M4 : 0.3238 0.0020 0.61% 

M5 : 0.3212 0.0021 0.64% 

M6 : 0.3234 0.0020 0.63% 

 
En la figura 12 se muestra el comportamiento de las 6 
muestras. 

 
 

Figura 12. Gráfico de las 6 muestras. 
En la figura 13 se muestra un comparativo entre el 
valor asignado del lote actual, certificado en el año 
2014, respecto al lote anterior certificado en el año 
2003. 

 
Figura 13. Grafico del comportamiento del valor 

obtenido del nuevo lote, respecto al anterior. 
 
En la figura 14 se muestra un comparativo entre el 
valor asignado del lote respecto de las muestras 
analizadas. 

 
Figura 14. Grafico comparativo entre el valor de las 

muestras analizadas y el valor asignado.
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3.2 Presupuesto de incertidumbre. [2] 
 

Tabla 3. Tabla de presupuesto de incertidumbre para la caracterización del lote. 

 
 

 Tabla 4. Presupuesto final de incertidumbre. 

 

 
Figura 15. Grafico final de contribuciones. 

 
3.3 Valor asignado. 

El valor obtenido de urea en el material de 
referencia analizado es 0.324 mg/g con una 
incertidumbre expandida de 0.013 mg/g, lo que 

corresponde a 4% relativa, k de 2.2 a un nivel de 
confianza del 95%, con 11 grados de libertad 
efectivos. 

Magnitud Descripción Valor Unidades
Origen de la 

incertidumbre

Tipo de 

distribucion
u estándar Unidades Ci (dy/dx) Contribución GL GEL

m 0 Masa del estándar 0.4968980 g experimental tipo a 0.0000460 g 0.674 3.098E-05 1 --------

m I0 Masa de isotopo 0.5031455 g experimental tipo a 0.0000463 g -0.644 2.982E-05 1 --------

m x Masa de muestra 0.4767862 g experimental tipo a 0.0000330 g -0.680 2.244E-05 11 --------

m Ix Masa de isotopo en muestra 0.4813248 g experimental tipo a 0.0000328 g 0.674 2.209E-05 11 --------

R 0
Relación de áreas de la DI 
en estandar

1.1833566 -------- experimental tipo a 0.0024081 -------- -0.274 6.597E-04 11 --------

R x
Relación de áreas de la DI 
en muestra

1.1158008 -------- experimental tipo a 0.0024148 -------- 0.291 7.016E-04 11 --------

w0
Fracción de masa de la 
disolucion estándar

0.3448451 mg/g experimental tipo a 0.0042324 mg/g 0.940 3.979E-03 1 --------

wx
Fracción de masa del analito 
en la muestra

0.3242 mg/g --------- --------- 0.0041 mg/g --------- --------- --------- 11

Valor 

estimado
Coeficiente Contribución

xi u(xi) ci ui(y)

 δC Caracterización del lote. 0.3242 mg/g Mediciones 
experimentales

0.0041 normal 0.0041 1 1.68E-05 11 --------

δS
Desempeño del 
instrumento.

-------- mg/g Mediciones 
experimentales

0.0015 normal 0.0015 1 2.19E-06 5 --------

δH Homogeneidad del lote. -------- mg/g Mediciones 
experimentales

0.0008 normal 0.0008 1 6.37E-07 29 --------

δE Estabilidad del lote. -------- mg/g Mediciones 
experimentales

0.0040 normal 0.0040 1 1.58E-05 3 --------

w x
Fracción de masa del 
analito en la muestra

0.3242 mg/g --------- --------- 0.0060 mg/g --------- --------- --------- 11

GEL
Grados de 

libertad

Distribución de 

Probabilidad
Xi

Incertidumbre 

estandarMagnitud de entrada
Unidades

Fuente de 

información
Incertidumbre 
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4. DISCUSIÓN. 

La contribución principal a la incertidumbre es la 
reproducibilidad de las mediciones realizadas a las 
muestras del lote y le sigue la estimación de 
incertidumbre por la estabilidad evaluada a lo largo 
de 6 años.  
 
Debido al tiempo limitado para realizar la 
certificación del lote candidato a Material de 
referencia se contrató a un laboratorio acreditado 
para realizar el análisis de homogeneidad por lo que 
a dicho laboratorio se le enviaron 10 viales con 
muestra congelada elegidas aleatoriamente para 
que se realizara el estudio con los métodos de 
rutina, indicándole la forma en que se requerían los 
análisis. Al analizar los datos se observó que el lote 
era homogéneo y factible a ser certificado. 
 
Importancia de disponer de un Material de 
Referencia Certificado  (MRC) en suero humano. 

En la evaluación de los resultados de ensayos de 
aptitud realizados por el CENAM utilizando valores 
de referencia (Utilizando materiales de referencia 
certificados como muestras ciegas para la para que 
los participantes realicen sus mediciones) 
comparados con la evaluación por valores de 
consenso se ha observado que aproximadamente el 
60% de las mediciones realizadas por los 
laboratorios clínicos en el país obtienen resultados 
significativamente sesgados en los marcadores de 
química sanguínea (glucosa, colesterol, urea 
creatinina y ácido úrico). Esta desviación va más 
allá de lo establecido en la regulación mexicana: 
NOM-064-SSA1-1993: Que Establece las 
Especificaciones Sanitarias de los Equipos de 
Reactivos Utilizados para Diagnóstico. 
 
Una manera sencilla para  que un laboratorio clínico 
pueda observar el nivel de desviación de sus 
resultados,  o la confiabilidad de los mismos es  el 
participar de un ensayo de aptitud, en donde el 
material a medir sea un material en el que los 
valores de referencia asignados sean comparables 
a nivel internacional y trazables al Sistema 
Internacional de Unidades (SI).  
 
De esta manera dichos participantes pueden 
evaluar su desempeño con base a valores de 
referencia certificados, asignados por CENAM, 
mismos que son comparables con otros institutos de 
metrología del mundo y trazables al SI 
(www.bipm.org ó http://www.bipm.org/jctlm/).  

 
 
5. CONCLUSIONES 

De acuerdo con los datos obtenidos se concluye 
que el lote de suero humano congelado se puede 
certificar para el mensurando de urea asignándole el 
valor de fracción de masa (0.324 ± 0.013) mg/g.  
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EMERGENTES: LA NANOTECNOLOGÍA 

 
Norma González Rojano, Héctor Nava Jaimes, Rubén J. Lazos Martínez y Raúl Herrera Basurto. 

Centro Nacional de Metrología 
km 4.5 Carretera a Los Cués, El Marqués, Querétaro México. CP 76246. 

Correo electrónico: ngonzale@cenam.mx,. Tel. +52(442)2110500  
 
Resumen:  

La nanotecnología es una de las nuevas fronteras de la ciencia y la tecnología de interés mundial, 
incluyendo México, su dominio de trabajo se encuentra en la escala de grupos pequeños de moléculas. La 
rápida innovación y aplicación de los  desarrollos en el campo de las nanociencias y las nanotecnologías se 
considera que contribuirán a dar solución a problemas globales críticos en relación con  energía, transporte, 
contaminación, salud y alimentos. El potencial de beneficios de esta disciplina emergente en los sectores 
comercial y social es grande, considerando la evaluación del riesgo inherente a su producción y uso como 
un factor adicional a tomar en cuenta. El desarrollo de esta tecnología emergente ha sido tal que existen 
actualmente más de 1600 productos en el mercado mundial y se espera una inversión global de $3 billones 
(3 x 1012) de dólares en 2020. Entre numerosas aplicaciones, su uso en la medicina y en la agricultura 
también se ha incrementado en los últimos años. Las mediciones siempre han sido una herramienta 
fundamental en el desarrollo sustentable en la aplicación de las tecnologías, particularmente de las nuevas. 
De aquí que la metrología juega un papel vital en  las decisiones estratégicas, en los avances científicos, en 
la comercialización de  productos  nanotecnológicos y para  asegurar  la plena protección a la salud y al 
ambiente y a los derechos de los consumidores. Para el CENAM, el establecimiento de una infraestructura 
de medición  en este campo es un reto inminente que tendrá que continuar enfrentando en los próximos 
años. 

 
 
1. INTRODUCCIÓN  
La nanotecnología es en la actualidad un fenómeno 
global, atrayendo un enorme interés y recursos de 
gobiernos y empresas en todo el mundo. Esta 
disciplina de rápida evolución y expansión tiene un 
potencial significativo para el cambio social, 
económico y tecnológico. Esto podría representar 
para México una oportunidad para fortalecer su 
economía, permanecer globalmente competitivo por 
medio del desarrollo de nuevas industrias de alta 
tecnología y mejorar la calidad de vida de la 
población. La nanotecnología es ciencia, ingeniería 
y tecnología conducidas en la nanoescala, el 
intervalo entre 1 nm y 100 nm aproximadamente.  
El prefijo nano denota una parte en mil millones 
(1x10-9). Un nanómetro es una mil-millonésima parte 
de un metro, esto es alrededor de 1/80 000 del 
diámetro de un cabello humano. A esta escala, las 
propiedades físicas, químicas y biológicas de los 
materiales difieren en muchas formas de las 
propiedades de la materia a una escala mayor. La 
investigación en nanociencias y nanotecnología 
busca entender y aprovechar estas propiedades 
diferentes para fabricar nuevos materiales y 
dispositivos con propiedades tales que revolucionan 
muchos sectores tecnológicos e industriales como el 

electrónico, la tecnología de la información, 
medicina, agricultura, energía, ciencia ambiental, 
entre muchos otros. En este trabajo se denominan 
nanoproductos a los bienes o servicios que incluyen 
intencionalmente una componente nanotecnológica 
relevante. 
El desarrollo de esta tecnología emergente ha sido 
tal que actualmente existen en el mercado mundial 
más de 1600 productos [1] y para 2020 se espera 
una inversión global de $3 billones (3 x 1012)  de 
dólares  [2]. México no cuenta con un inventario de 
nanoproductos que se produzcan o comercialicen. 
Sin embargo, ya hay nanoproductos circulando en el 
mercado nacional, incluso existen alrededor de 100 
empresas y aproximadamente 160 laboratorios 
académicos que investigan,  desarrollan  o utilizan 
materiales con base nanotecnológica.  
 
Por otro lado, y de manera similar a otras 
tecnologías emergentes, también existen  los 
riesgos potenciales para la salud humana y para el 
ambiente que necesitan ser evaluados para hacer 
uso responsable de esta tecnología. 
La evaluación de los beneficios y riesgos de la 
nanotecnología, depende crucialmente de la 
existencia de un ambiente científico, comercial y 
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regulatorio apropiado. Un elemento fundamental de 
este ambiente es la medición.  
El soporte metrológico a las nanotecnologías implica 
anticipar en el CENAM, el desarrollo de mediciones, 
una infraestructura tecnológica y patrones a nivel de 
la nanoescala, que aborde las necesidades críticas 
de la industria nacional y de las instituciones de 
Gobierno para la innovación y la metrología 
trazable, el control y la calidad en los procesos de 
producción y la seguridad de los productos a estos 
niveles de la nanoescala. El reto para el CENAM en 
los próximos años, es construir esta infraestructura 
para lo cual, con base en sus atribuciones, ha 
iniciado un Programa de Metrología para las 
Nanotecnologías con el fin de atender las 
necesidades nacionales en materia de mediciones, 
actuales y previsibles, en soporte a las nanociencias 
y para el aprovechamiento de las nanotecnologías. 

 
 

2. SITUACIÓN ACTUAL DE LA 
NANOTECNOLOGÍA EN MÉXICO  

Esta sección analiza la situación de la 
nanotecnología desde varias vertientes: 
a. Los generadores de nanociencia y 
nanotecnologías en México. 
b. La presencia de productores y productos 
con base nanotecnológica en el mercado nacional. 
c. La infraestructura nacional orientada a 
proteger la salud, el ambiente y los derechos de los 
consumidores de productos con base 
nanotecnológica, y a coadyuvar con los acuerdos  
entre clientes y proveedores de dichos productos. 
d. La metrología existente y la necesaria para 
dar soporte a dicha infraestructura. 
 
a. Desde hace varias décadas México dispone 
de un importante conjunto generador de 
nanociencia, aunque bajo otras denominaciones 
anteriormente, representado mayoritariamente por 
poco más de 60 instituciones públicas dedicadas a 
la academia, investigación, desarrollo e innovación 
[3], las cuales disponen de recursos humanos, 
equipamientos e instalaciones de alta calidad en 
general, de modo que sus resultados son 
reconocidos en el ámbito internacional.  
El Consejo Nacional de Ciencia y Tecnología 
(CONACYT) ha dedicado recursos que han 
propiciado dichos resultados. Tomando como 
indicador el número de artículos sobre el tema en 
revistas indizadas, de acuerdo a [4], en 2013 los 
científicos mexicanos publicaron 944 artículos con lo 
cual el país ocupa el lugar 27 en el catálogo 
mundial, lejos de Brasil como latinoamericano mejor 
colocado con 1814 artículos en el lugar 17,  y con 
Argentina en el lugar 40 como el tercer 

latinoamericano mejor colocado.  El primer puesto 
global lo ocupó China publicando 34 379 artículos. 
En cuanto a la producción de nanotecnología, 
medida por el número de patentes publicadas en la 
oficina correspondiente de los EEUU, en 2013 ésta 
otorgó más de 31000 patentes en el tema, cifra que 
muestra un crecimiento de casi el 60 % respecto al 
año anterior, y de las cuales la mitad 
aproximadamente corresponde a solicitantes de 
EEUU, Japón le sigue con 4187, en tercer lugar 
Corea del Sur con 1789. México, con 17, ocupa el 
lugar 30 siguiendo en Latinoamérica a Brasil en el 
lugar 26.  
Hasta el momento, la vinculación de los centros 
generadores de conocimiento con los aplicadores 
del mismo es más bien incipiente, aunque se 
reconoce que está en franco crecimiento. La Red 
Nacional de Nanociencia y Nanotecnologías del 
CONACYT (RNyN) está haciendo esfuerzos para 
aliviar esta debilidad bajo el enfoque de la triple 
hélice: sinergia entre academia, industria y 
gobierno, y procurando que los apoyos se orienten 
preferentemente a proyectos cuyo impacto social o 
económico sea importante para las necesidades del 
país, sobre aquéllos cuyos entregables se limiten a 
la publicación de artículos. 
Debe mencionarse que ya existen en nuestro país 
industrias que desarrollan nanotecnologías, aunque 
por el momento sean relativamente pocas y trabajen 
de manera aislada en general [5]. 
 
b. En México, en los anaqueles expuestos al 
consumidor  ya se encuentran nanoproductos: 
cosméticos, filtros solares, prendas de vestir, 
aditivos para gasolina, pinturas anti-graffiti, enseres 
domésticos, productos para limpieza, productos 
para almacenamiento de alimentos, cementos 
reforzados, muebles sanitarios con capacidades 
antimicrobianas, etc., provenientes tanto de 
empresas con capital netamente nacional como  del 
extranjero.; Esta descripción  no incluye aquellos 
productos que contienen nanomateriales pero que 
no son declarados como tales, por ejemplo, 
dispositivos para las TICs, automóviles, y aquéllos 
como insumos en grandes industrias:  catalizadores 
en la industria petrolera y nanomateriales para 
remediación de suelos y cuerpos de agua. 
En las incubadoras de empresas en México  se 
hallan iniciativas sobre el tema, por ejemplo la 
aplicación de nanopartículas de plata como 
bactericida para evitar el manchado de la ropa con 
el sudor corporal. En algunos casos los 
nanomateriales han sido producidos en el extranjero 
y se incorporan al producto final en México, sin 
embargo en otros casos se realiza el proceso 
completo dentro de las fronteras del país. Se 
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encuentran también industrias productoras de 
nanomateriales diseñados expresamente para 
aplicaciones específicas que ya cuentan con un 
mercado de exportación. 
Por otro lado, la protección de la salud y del 
ambiente requiere muy serias consideraciones a 
todas las etapas del ciclo de vida de los 
nanoproductos. Son particularmente críticos y 
apremiantes los aspectos de protección de la salud 
de las personas expuestas por la vía de inhalación a 
nanomateriales no confinados, y al desecho de los 
nanomateriales, en vista de que los procesos de 
producción que generan o utilizan nanomateriales 
ya están en marcha en nuestro país, operados por 
connacionales que en algunos casos pueden no 
estar enterados de los riesgos que están 
enfrentando. 
Como en otras tecnologías emergentes, la 
búsqueda de conocimiento sobre los efectos no 
deseables sigue al desarrollo del producto con 
características innovadoras. No se dispone en la 
actualidad de información suficiente sobre los 
potenciales efectos de los nanomateriales en la 
salud y en el ambiente. De hecho solamente se 
encuentran estudios iniciales sobre el tema, en su 
mayoría no definitorios [6]. Por ejemplo, se cuenta 
ya con alguna certeza sobre la similitud  de los 
efectos en la salud de nanotubos de carbono con 
los debidos a fibras de asbesto cuando son 
inhalados [7, 8]. En el país sólo algunos pocos 
investigadores están dedicados a la toxicología de 
estos productos. 
 
c. No obstante los esfuerzos descritos, el país 
demanda un avance  cualitativo a fin de aprovechar 
los beneficios de las nanotecnologías y enfrentar los 
retos que  representan en cuanto a la protección de 
la salud, el ambiente, y los derechos de los 
consumidores. En particular, la industria nacional  
de nanoproductos requiere del soporte de una 
sólida infraestructura que dé sustento a la calidad 
de sus productos y que facilite los acuerdos en las 
cadenas de cliente- proveedor. 
Las componentes de dicha infraestructura incluyen 
la normalización, como herramienta propiciatoria de 
acuerdos entre los actores; un sistema de 
evaluación de la conformidad constituido por 
laboratorios de ensayos, y organismos de 
certificación y de verificación, como medio para 
acreditar el cumplimiento de las normas; y un 
sistema de mediciones, que asegure la confiabilidad 
y equivalencia de las medidas  el cual comprende  
laboratorios de calibración,  patrones y métodos de 
medida. Cabe resaltar la relevancia que tiene la 
participación de las  autoridades competentes cuyas 
responsabilidades incluyen precisamente procurar la 

protección de la salud humana, del ambiente y de 
los derechos de los consumidores. 
La normalización puede dividirse en obligatoria, en 
forma de regulaciones o normas oficiales mexicanas 
(NOM), y voluntaria, cuyas expresiones se dan 
como normas mexicanas (NMX). La obligatoria está 
a cargo de las autoridades correspondientes según 
se trate de salud, ambiente, transacciones 
comerciales, ambiente laboral, etc. A la fecha de 
escribir este trabajo, el país no cuenta con alguna 
norma obligatoria específica para las 
nanotecnologías. Sin embargo, se ha elaborado el 
documento “Lineamientos para  regulaciones sobre 
nanotecnologías para impulsar la competitividad y 
proteger el medio ambiente, la salud y la seguridad 
de los consumidores” [9] por los diversos 
organismos del gobierno federal facultados para 
emitir regulaciones sobre el tema con el apoyo de 
instituciones académicas públicas y la coordinación 
del CENAM, con la expectativa de que se convierta 
en una política pública formal y por tanto de 
aplicación obligatoria. 
Debe mencionarse que las regulaciones al respecto 
están motivadas por las recomendaciones que 
emiten organismos internacionales como el Grupo 
de Trabajo sobre Nanomateriales Manufacturados 
(WPMN) de la OCDE  [10]  y el acuerdo entre 
México y EEUU para armonizar las regulaciones en 
diversas materias, incluida la nanotecnología. 
En cuanto a la normalización voluntaria, después de 
varios intentos se han conformado comités de 
normalización dependientes de la Secretaría de 
Economía y coordinados por el CENAM,  para 
elaborar normas mexicanas para las 
nanotecnologías y para dar seguimiento a las 
actividades de normalización voluntaria por la ISO, 
como organismo internacional. Hasta ahora están 
aprobados 5 documentos para publicarse, 3 más 
están en la etapa previa y 2 más están en proceso. 
Cabe subrayar que los dos temas en proceso han 
sido por demanda de industrias nacionales, uno 
sobre cantidad de nanopartículas en medios 
acuosos, y el otro sobre propiedades 
antimicrobianas de nanopartículas en cerámicos. 
De los que están por publicarse, 4 son sobre 
terminología, 2 sobre métodos de caracterización, 1 
sobre gestión de riesgo por exposición a 
nanomateriales y 1 sobre etiquetado voluntario de 
productos al consumidor final conteniendo 
nanomateriales, y cuyas consecuencias incluirían 
una mejor equidad de las transacciones comerciales 
con nanoproductos. Evidentemente este conjunto es 
pequeño en relación a las necesidades del país, por 
lo que se está procurando la incorporación de más 
interesados, aun cuando debe reconocerse que  los 
incentivos para ello son más bien pobres. 
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En cuanto a las actividades de normalización 
internacional, los grandes temas se refieren a 
terminología, caracterización y medición, aspectos 
de salud, seguridad y ambientales, especificaciones 
de los materiales, aspectos sociales y de consumo, 
y más recientemente el tema de nano-bio, que está 
atrayendo la atención de numerosos interesados en 
México y en el extranjero. 
 
d. Sobre el soporte metrológico de la 
infraestructura debe reconocerse que se encuentra 
en las primeras etapas de su construcción tanto en 
el mundo como en nuestro país. De hecho en una 
sesión de planeación de la Red de Nanociencias  y 
Nanotecnología del CONACYT (RNyN) quedó 
manifiesta la necesidad de una infraestructura de 
normalización, evaluación de la conformidad y 
metrología como elemento indispensable para 
aprovechar los beneficios de las nanotecnologías a 
cabalidad.  
Como se ha mencionado, México dispone de un 
buen número de instituciones de investigación y 
desarrollo en nanociencia y nanotecnologías cuyos 
resultados son reconocidos por la comunidad 
internacional. No obstante, todavía no se han 
implementado laboratorios de calibración y de 
ensayos formalmente acreditados para lo cual bien 
podrán aprovecharse las capacidades disponibles, 
pero aún no se ha logrado en parte por la falta de 
normas o regulaciones cuyo cumplimiento debería 
evaluarse, y por el otro por la falta de métodos y 
patrones de medida confiables y armonizados. 
A manera de ejemplo de convergencia de los 
distintos esfuerzos, considérese la determinación 
del tamaño de una partícula en la nanoescala, el 
intervalo entre 1 nm y 100 nm aproximadamente, 
considerado como uno de los parámetros 
primordiales en las nanotecnologías. El WPMN lo 
señala como de la mayor importancia en términos 
de protección a la salud, entre otros. La ISO elabora 
documentos sobre terminología y métodos de 
medida al respecto; uno de éstos es la medida por 
microscopía de transmisión de electrones, del que 
podría decirse que es el método más básico y más 
seguro pero también el más caro y menos viabilidad 
para hacer medidas cotidianas. La ISO ha 
promovido un ejercicio de comparación de 
resultados obtenidos por este método entre diversos 
laboratorios interesados, con una duración del orden 
de un año, como es típico en estos ejercicios. Dado 
que el propio ejercicio sirve para ajustar el 
procedimiento de medición y emitirlo como norma, 
una de las dificultades prevalecientes es el acceso a 
un patrón de medida confiable para calibrar el 
microscopio, de hecho son más bien escasos los 
patrones para dimensiones, tamaño de 

nanopartículas [11]. Otra de las dificultades, aún 
más básica, es la definición de “tamaño de 
partícula” dado que raramente se trata de esferas. 
Más adelante se tiene previsto realizar ejercicios 
similares con otras técnicas y correlacionar los 
resultados. 
Bajo la expectativa de acordar un patrón y métodos 
de medida apropiados, tendría que considerarse la 
elaboración de regulaciones al respecto. La Unión 
Europea, como pionera en el tema, está 
encontrando dificultades para definir e implementar 
sus regulaciones al respecto [12 ]. 
 
 

3. 3. TENDENCIAS DE LA NANOTECNOLOGÍA  
 
Una manera confiable de conocer las tendencias del 
desarrollo de las nanotecnologías es mediante el 
análisis del número de patentes [13]. Lo anterior es 
sintomático del alto potencial en la innovación 
significativa de los productos, procesos, materiales y 
dispositivos para el beneficio de la sociedad. Esto 
ha alentado esfuerzos científicos en todo el mundo y 
programas gubernamentales para financiar la 
investigación en nanotecnología, especialmente en 
los Estados Unidos, Japón, China, Corea y la Unión 
Europea. 
Por ejemplo, el gasto público global en investigación 
en nanotecnología ha aumentado a 
aproximadamente 4 x 1012 dólares entre 2005 y 
2010 [14, 15] (reconociendo que las cifras 
reportadas muestran diferencias apreciables entre 
sí), mientras que en la iniciativa de nanotecnología 
de Estados Unidos en 2012 se estimó en US$ 1.7 x 
1012. Los avances actuales en nanotecnología han 
sido bastante llamativos, según lo evidenciado por 
las publicaciones y datos sobre patentes [16, 17, 18, 
19]. 
En un esfuerzo por describir y controlar 
precisamente las tendencias y desarrollos de esta 
área [20, 21] los códigos de clasificación de 
patentes relacionadas con nano fueron creados por 
la Oficina de patentes de Estados Unidos (USPTO), 
la oficina de patentes Europea (OEP) y la 
Organización Mundial de la Propiedad Intelectual 
(OMPI) aunque por supuesto, dicha información no 
es exhaustiva. Además, todavía no hay una 
evidencia precisa de los marcos regulatorios 
específicos, los procedimientos de seguridad 
ambiental, efectos en la salud y los riesgos de la 
manipulación de nanomateriales [22], lo cual marca 
eventos con un futuro incierto. 
Con la idea de tener un panorama global de la 
tendencia de la nanotecnología se consideran los 
resultados de las bases de datos Derwent 
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Innovations Index y Espacenet, y los de Alencar et 
al., Wang and Guan [23, 24] y Dang et al. [25]. Así 
como las solicitudes de las familias de patentes 
(TRIAD). El análisis estadístico de la TRIAD tiene la 
ventaja de mejorar la comparabilidad internacional. 
Por el contrario, debido a que China está desafiando 
a los principales países en ciencia y tecnología y 
que en los mercados se ha convertido en uno de los 
más importantes del mundo, el análisis debe incluir 
las familias de patentes TETRAD [26]. Según 
Glänzel et al., el modelo de la TETRAD comprende 
las patentes que se refiere a la misma invención en 
el campo de los países TRIAD y en la oficina estatal 
de propiedad intelectual de la República Popular de 
China (SIPO). 
En el caso de México, según la Organización 
Mundial de la Propiedad Intelectual en 2012, el 
registro de patentes relacionadas con la nanociencia 
y la nanotecnología se encuentran principalmente 
en el área de metalurgia, con un registro de 74 
patentes, seguida de las patentes que van 
destinadas a satisfacer diversas necesidades 
humanas con 40, transporte con 37, electricidad con 
13, patentes relacionadas a la física con 6 y 
patentes en textiles 4. 
La Tabla 1 compara las participación de las 
patentes de acuerdo a los dominios tecnológicos y 
subdominios en todo el mundo, los casos de la 
USPTO, TRIAD o TETRAD. Todas las patentes 
fueron asociadas con al menos un dominio 
tecnológico y subdominio que muestra evidencia de 
la interdisciplinariedad de los desarrollos 
tecnológicos y sectores relacionados. No obstante, 
hay una clara tendencia hacia los dominios: química 
- materiales, electrónica - electricidad, 
instrumentación - procesos industriales - 
semiconductores, tratamientos de superficie 
(recubrimientos), componentes eléctricos, química 
macromolecular, materiales, farmacia - cosméticos y 
los subdominios análisis - control - medición en los 
cuatro casos analizados. Por otro lado, pocos 
desarrollos en dominios del consumo-construcción y 
máquinas - mecánica - transporte. 
A pesar de que la participación puede ser 
ligeramente diferente, ningún dominio tecnológico o 
subdominio superponen otras posiciones con el 
cambio de perspectiva. Teniendo en cuenta la 
participación  de patentes a nivel mundial, el 
subdominio semiconductores concentra el número 
más alto (16.8%) seguido de cerca por los 
materiales (16.5%). Los subdominios relevantes 
fueron, los componentes eléctricos (14.2%), los 
recubrimientos (13.5%) y la química macromolecular 
(13.0%). En el caso de las patentes registradas en 
USPTO, además de los semiconductores (24.0%), 
tratamientos de superficie (21.7%) y componentes 

eléctricos (16.7%), otros dos subdominios se 
destacaron como importantes contextos 
tecnológicos, análisis - control - medición (15.8%) y 
de farmacia - cosméticos (13.7%). Concerniente a 
las participaciones  en TRIAD y TETRAD, hay una 
similitud de los principales subdominio tecnológico.  
La tecnología para el tratamiento de superficies en 
TRIAD y TETRAD (25.1 y 26.6%, respectivamente) 
presentó el subdominio más importante, seguido de 
la química macromolecular (22.4 y 25.1%) y 
semiconductores (22.2 y 22.7%). Materiales 
apareció, respectivamente, en quinto (20.2%) y 
cuarto (22.2%), mientras que el dueto farmacia - 
cosméticos destacó en TRIAD (22.0%) y los 
componentes eléctricos (21.3%) de TETRAD. 
Además, es importante aclarar que la suma de 
fracciones porcentuales en cualquier situación 
puede ser de más de 100% porque una patente 
puede contener varios códigos diferentes y 
pertenecer a un dominio o subdominio tecnológico 
diferente. 
 

 
Tabla 1. Patentes de acuerdo con los dominios y 
subdominios tecnológicos. 
 
Fuente: Dewent Innovations Index. 
 

Tecnología

Dominio Subdominio Mundial USPTO TRIAD TETRAD

31 40.5 37.4 39

componentes eléctricos 14.2 16.7 19.6 21.3

audiovisual 2.11 3.29 3.22 3.47

telecomunicaciones 0.99 1.57 1.39 1.38

procesamiento de datos 2.07 3.77 3.44 3.53

semiconductores 16.8 24 22.2 22.7

24.6 32.3 37.7 32.1

ópticos 8.28 11.1 12.3 11.9

análisis‐medida‐control 11.6 15.8 18.8 14.4

ingeniería médica 5.35 6.82 9.57 7.68

técnicas nucleares 1.03 1.83 2.17 1.82

44 46.1 60.7 63.9

química órganica 3.98 6.81 11.8 11

química macromolecular 13 13.3 22.4 25.1

química básica 8.3 9.93 17 18.6

tratamiento de superficie 13.5 21.7 25.1 26.6

materiales 16.5 13.4 20.2 22.2

15.8 21.7 30.8 26.7

biotecnología 7.04 12 15.6 12.4

farmacia ‐ cosméticos 10.2 13.7 22 19.8

agroalimentaria 1.12 0.9 1.62 1.73

24.1 25.1 35.5 38

procesos técnicos 12.7 13.4 19.1 19.9

mantenimiento 1.73 2.38 3.82 3.97

procesamiento de materiales 9.89 11.6 17.6 19.8

contaminación y medio ambiente 2.33 1.59 1.82 2.14

equipo para alimentos 0.52 0.45 0.61 0.53

4.59 5.1 6.32 6.96

máquinas y herramientas 1.54 2.03 2.48 2.83

motores ‐ bombas ‐ turbinas 0.56 0.66 0.8 0.66

procesos térmicos 1 0.87 0.93 1.12

componentes mecánicos 0.94 0.97 1.45 1.57

transporte 0.64 0.73 1.25 1.36

armas espaciales 0.23 0.34 0.16 0.15

3.25 2.9 2.81 3.14

comsumo doméstico 2.36 2.15 2.24 2.43

construcción 0.93 0.81 0.63 0.79

Máquinas ‐ mecánicos ‐ 

transportes

Procesos industriales

Construcción ‐ consumo 

Participación

Electrónica ‐ electricidad

Instrumentación

Química ‐ materiales

Farmancia ‐ biotecnología
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características individuales de los mismos, pero 
suficientemente pequeño para mantenerse lejos del 
ámbito macroscópico, caracterizado con el Número 
de Avogadro, ~1023 partículas/mol, para que las 
propiedades que presenten sean distintas (y 
novedosas) a las que presenta la misma sustancia a 
granel.  
La multiplicación por 100 del valor económico de las 
nanotecnologías en una década es indicativa de sus 
consecuencias. En paralelo, son indispensables el 
estudio y el control de los efectos de los 
nanoproductos en la salud y el ambiente en las 
distintas etapas del ciclo de vida de los 
nanomateriales. 
Ambas vertientes de las nanotecnologías, el 
desarrollo de productos con propiedades novedosas 
y la protección de la salud y el ambiente, requieren 
del acuerdo internacional y de la respectiva toma de 
decisiones en el país. No hacerlo conlleva por un 
lado un nuevo rezago para la competitividad del 
país por un lado, y el deterioro de la salud humana y 
el ambiente, ambos en detrimento de la sociedad. 
México cuenta con instituciones académicas y de 
investigación y desarrollo con altas calificaciones 
reconocidas en el ámbito internacional y con una 
industria que recién está incursionando en el tema. 
Sin embargo, todavía está en proceso la 
elaboración de proyectos nacionales que conjunten, 
complementen y amplifiquen las capacidades de las 
instituciones individuales, en vinculación con la 
industria nacional, y apoyada en una infraestructura 
de normalización, evaluación de la conformidad y 
metrología coordinada por el estado, que también 
está dando sus primeros pasos. 
Tomando como referencia la producción de 
patentes, los sectores con tendencia al mayor 
avance son química – materiales y electrónica - 
electricidad, dominando regionalmente los 
semiconductores en EE.UU., Japón y Corea, y los 
materiales y la química macromolecular en la Unión 
Europea y China, pero todos manteniendo 
prioritariamente el enfoque en análisis - control - 
medición. En comparación, poco menos de la mitad 
de las patentes generadas por México tienen su 
aplicación en la metalurgia. 
El Programa de Metrología para las 
Nanotecnologías del CENAM está orientado a 
contribuir con la componente metrológica de dicha 
infraestructura, estableciendo métodos y patrones 
de medida para los diferentes usuarios, desde la 
metrología primaria, los laboratorios de calibración y 
ensayos y la industria. La necesidad de una 
iniciativa de esta naturaleza ha quedado manifiesta 
en diversos foros; su éxito depende del compromiso 
del estado para aprovechar los beneficios de las 
nanotecnologías a plenitud de una manera 

sustentable que proteja el ambiente y la salud de la 
sociedad mexicana. 
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Resumen: El desarrollo de materiales de referencia de matriz compleja, es importante para el aseguramiento 
de la calidad de las mediciones. Existen pocos materiales de referencia certificados en el contenido de 
vitaminas A y E, debido a la complejidad en la realización de las mediciones. A nivel nacional existen 
métodos establecidos en normas mexicanas para su cuantificación, sin embargo, se requiere de MRC en 
matrices de alimentos que sirvan como herramienta para el establecimiento de las metodologías y la 
validación de métodos. En el presente trabajo se realizó la cuantificación de vitaminas A y E, mediante el uso 
de curva de calibración con estándar interno, para el estudio de homogeneidad del candidato a material de 
referencia de leche entera en polvo, se empleó la técnica de cromatografía de líquidos de alta resolución 
(CLAR) con detectores de arreglo de diodos y fluorescencia y la evaluación de los resultados se realizó 
empleando un análisis de varianza (ANOVA). 
 
1. INTRODUCCIÓN 
 

Los Materiales de Referencia Certificados (MRC) 
son los patrones primarios en las mediciones 
químicas, estos sirven para evaluar la calidad de las 
mediciones que realizan los laboratorios que se 
dedican a las mediciones [1]. Dentro de los MRC de 
matriz compleja que requieren los laboratorios para 
cumplir con normas nacionales e internacionales se 
encuentra la leche entera en polvo, la cual es 
importante desde el punto de vista económico y por 
su contenido nutrimental actualmente esta se ha 
certificado en parámetros bromatológicos, sin 
embargo, es necesario que su contenido de 
vitaminas se certifique, de manera que sirva como 
una herramienta para los laboratorios que miden 
este tipo de compuestos [2]. Las vitaminas son 
esenciales para el ser humano pues juegan 
diferentes funciones específicas y vitales en el 
metabolismo. Estas se pueden clasificar de acuerdo 
con su solubilidad en vitaminas solubles en grasa 
que son representadas por: las vitaminas A, D, E y 
K y vitaminas solubles en agua que comprenden: la 
vitamina C y las vitaminas del grupo B.  
 
Existen diferentes métodos para la separación, 
identificación y cuantificación de las vitaminas, los 
cuales incluyen: métodos microbiológicos, 
espectrofotométricos, fluorométricos, 
quimioluminiscencia, electroforesis capilar, 
cromatografía de líquidos de alta resolución (CLAR) 
entre otros, algunos de los cuales son diferentes 

para cada una de las vitaminas en forma 
independiente, lo que hace necesaria la preparación 
diversa de la muestra de análisis, incrementando el 
costo y riesgo de deterioro de las vitaminas durante 
la determinación. El método más común para la 
determinación de vitaminas es cromatografía líquida 
de alta resolución, por ser una técnica analítica de 
gran precisión y exactitud, lo que representa una 
alternativa para resolver los problemas de medición 
de vitaminas en alimentos [3-5]. 
 
 
2. MATERIALES Y MÉTODOS 

 
El candidato a material de referencia consiste en un 
lote de leche entera en polvo en presentación de 
bolsas de 130 g y fue proporcionado por la 
compañía LICONSA S. A de C.V de la planta 
ubicada en Querétaro. Para la medición de 
vitaminas A y E en el candidato a material de 
referencia de leche entera en polvo se 
seleccionaron las muestras por medio de un 
muestreo aleatorio. Se analizaron 10 muestras con 
tres replicas cada una. Para evaluar la 
homogeneidad del material se realizó un análisis de 
varianza (ANOVA) para cada mensurando. 
 
La medición de las vitaminas se realizó empleando 
un sistema de CLAR integrado por un módulo de 
separación Waters Alliance 2695, con detector de 
arreglo de diodos Waters 2996 y detector de 
fluorescencia Waters 2475, la columna utilizada fue 
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una C18 de 1.6 x 250 mm marca Bakerbond, 
empleando como fase móvil acetonitrilo, acetato de 
amonio en metanol y acetato de etilo en modo 
gradiente a un flujo de 1 mL/min. 
 
Las longitudes de onda de emisión y excitación 
empleadas para el detector de fluorescencia fueron 
295 nm y 335 nm, respectivamente.  
 
El análisis de las vitaminas A (trans-retinol) y E (α-
tocoferol, δ-tocoferol y γ-tocoferol) se realizó 
tomando como base lo publicado por Sharpless y 
col., en 1998 [6] ajustando las condiciones de 
trabajo para la matriz de leche en polvo. 
 
La preparación de todas las disoluciones se realizó 
gravimétricamente, se trabajó con la menor cantidad 
de luz posible para evitar la degradación de las 
vitaminas, debido a que son fotosensibles; la 
cuantificación se llevó a cabo por medio de una 
curva de calibración, empleando antraceno como 
estándar interno y el SMR-1849 Infant/adult formula 
del NIST como control.  
 
2.1 Determinación de la concentración de los 
estándares de calibración de vitaminas. 
 
Debido a la inestabilidad de los estándares de las 
vitaminas A y E es necesario conocer su 
concentración en el momento de ser utilizados para 
la elaboración de las curvas de calibración, para ello 
se utilizó un espectrofotómetro, el cual por medio de 
la ley de Lambert-Beer [7] y conociendo los 
coeficientes de absortividad molar de cada vitamina, 
permite determinar la concentración de cada 
estándar de vitamina, empleando la ecuación 1. 
 

                                     (1) 
Donde: 

A= Absorbancia 
Є= Coeficiente de absortividad molar (dL/g·cm) 
b= longitud del paso óptico 
c= concentración de la disolución  

 
Para ello se prepararon disoluciones del trans-
retinol y los tocoferoles (alfa, delta y gama) en 
etanol, leyendo a longitudes de onda de 325, 292, 
297 y 298 nm respectivamente, empleando un 
espectrofotómetro Perkin Elmer UV/VIS/NIR 
Lambda 19, con celda de cuarzo de 1 cm de 
longitud para determinar la absorbancia de las 
disoluciones estándar; el equipo se verifico con una 
disolución de óxido de holmio usando etanol como 
blanco. Una vez conocidas las concentraciones 

(Tabla 1) se prepararon las curvas de calibración 
para cada vitamina. 
 

Tabla 1. Concentraciones de los estándares de 
calibración de las vitaminas. 

 

Vitamina      Concentración 
µg/g 

  

         t-retinol 60.2975 
         α-tocoferol 199.5561 
         δ-tocoferol 187.1172 
         γ-tocoferol 145.1289 

 

Las curvas de calibración se prepararon 
gravimétricamente de manera individual para cada 
vitamina utilizando etanol como disolvente y 
empleando antraceno como estándar interno. Se 
inyectaron 20 µL de cada punto por triplicado en el 
sistema de CLAR. En la tabla 2 se presentan las  
concentraciones empleadas para cada uno de los 
puntos de la curva de calibración. 
 

Tabla 2. Concentraciones de las curvas de 
calibración 

 

Vitamina Concentración 
µg/g 

Concentración 
Estándar interno 

 µg/g 
trans-retinol  1  0.7805  2.1317  

2  2.4444  7.9677  
3  5.9261  13.9363  

α-tocoferol  
1  3.2881  1.1777  
2  21.5998  4.7124  
3  33.5747  7.2411  

δ-tocoferol  
1  2.0215  1.1933  
2  5.4474 3.0620  
3  7.9443  4.5562  

γ-tocoferol  
1  0.4471  0.2873  
2  2.5100  1.4386  
3  4.2020  2.4439  

 
Para el tratamiento de la muestra y del control se 
realizó una extracción seguida de un proceso de 
saponificación. 
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2.2 Método de extracción. 
 
Tanto las muestras del material de leche como el 
control fueron sometidas al mismo tratamiento; para 
la extracción se tomaron 8 g de leche entera en 
polvo, junto con 1 g de carbonato de calcio y 164 µL 
de antraceno (estándar interno), a la mezcla se le 
agregaron 100 mL de una disolución 
tetrahidrofurano:metanol (50:50), para 
homogeneizar el extracto se utilizó un 
homogeneizador de tejidos, el extracto se filtró al 
vacío, al filtrado se le agregaron 50 mL de NaCl (10 
%) y se realizó la extracción con 80 mL de una 
mezcla de éter etílico:éter de petróleo (50:50), se 
lavó con agua para separar las fases y la fase 
orgánica se evaporó bajo corriente de nitrógeno, 
una vez evaporada se agregaron 3 mL de etanol 
para reconstituir el extracto.  
 
2.3 Método de saponificación. 
 
Del extracto obtenido en el proceso de extracción se 
tomaron 3 mL y se le agregó 1 mL de una disolución 
de pyrogallol (8 % en metanol), junto con 0.3 mL de 
KOH al 40 % más 1.8 mL de metanol, la mezcla se 
dejó reposar por 30 minutos a temperatura ambiente 
y posteriormente se añadió 0.1 g de ácido 
ascórbico, el extracto se colocó en un baño de 
ultrasonido por 2 minutos, en seguida se extrajo con 
25-35 mL de la mezcla éter etílico:éter de petróleo 
(50:50) agregando agua para separar las fases, la 
fase orgánica se evaporó bajo corriente de 
nitrógeno, el extracto final se reconstituyó con 1 mL 
de etanol, este fue filtrado empleando membranas 
con tamaño de poro de 0.22 µm e inyectado en el 
sistema de CLAR. 
 
Debido  a que el método ya estaba establecido en el 
CENAM para otras matrices, la validación del 
método se realizó de manera parcial, evaluando 
linealidad, precisión, exactitud, intervalo de trabajo y 
porcentaje de recuperación.  
Se empleó el criterio establecido en la guía ISO 
Guide 35 [8] para determinar la homogeneidad del 
candidato a MRC de leche entera en polvo y a los 
resultados obtenidos se les realizó la estimación de 
incertidumbre asociada para cada mensurando [9]. 
 
 
3. RESULTADOS 

 

En la tabla 3 se presenta la comparación del valor 
medido para el trans-retinol y el α-tocoferol con 
respecto al valor de referencia certificado reportado 
en el certificado del material SRM-1849 empleado 

como control, lo que permitió evaluar el proceso de 
medición. 
 

Tabla 3. Resultados del SRM-1849 medido. 
 

Mensurando 
Valor 

certificado 
(µg/g) 

U 
(k=2) 
(µg/g) 

Valor 
medido 

(µg/g) 

Desv
Est. 

(µg/g) 
trans-retinol 7.68 0.23 7.77 0.10 
α-tocoferol 177 47 167.14 43.8 

 
En las tablas 4, 6, 8 y 10 se presentan los 
resultados de fracción de masa obtenidos para el 
trans-retinol, α-tocoferol, δ-tocoferol y γ-tocoferol, 
respectivamente para el lote de leche entera en 
polvo. En las tablas 5, 7, 9 y 11 se presenta el 
resultado del ANOVA realizado para cada 
mensurando. 
 
En las figuras 1, 2, 3 y 4 se presenta la 
representación gráfica de los resultados obtenidos 
con su incertidumbre asociada para cada vitamina, 
donde la línea central representa el valor de 
referencia y las líneas punteadas su incertidumbre. 
 
 

Tabla 4. trans-retinol medido en el candidato a 
material de referencia de leche entera en polvo 

 

No. Muestra R1 µg/g R2 
µg/g 

R3 
µg/g Promedio 

69 6.283 6.462 6.256 6.419 
167 6.321 6.654 6.679 6.412 
248 6.091 6.434 6.142 6.377 
307 6.133 6.258 6.616 6.495 
472 6.765 6.534 6.661 6.653 
277 6.146 6.289 6.457 6.297 

   
Promedio 

(µg/g) 6.442 

   
Desv. Est. 

(µg/g) 0.12 

     
R1, R2, R3= Número de réplicas por muestra. 
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Figura 1. Fracción de masa del trans-retinol en el 
candidato a material de referencia de leche entera 

en polvo. 

Tabla 5. Análisis de varianza para el trans-retinol en 
el candidato a material de referencia de leche entera 

en polvo. 

 
 

Tabla 6. α-tocoferol medido en el candidato a 
material de referencia de leche entera en polvo. 
No. 

Muestra 
R1 

µg/g 
R2 

µg/g 
R3 

µg/g Promedio 

71 9.723 9.271 9.382 9.459 
168 9.771 9.754 9.405 9.643 
248 9.116 9.135 9.551 9.267 
347 9.321 9.786 9.766 9.625 
474 9.584 9.189 9.386 9.386 
69 9.288 9.589 9.721 9.532 
167 9.516 9.619 9.173 9.436 
277 9.962 9.519 9.941 9.807 
307 9.289 9.571 9.582 9.481 
472 9.634 9.356 9.495 9.495 

 
  

Promedio 
(µg/g) 9.513 

 
  

Desv. Est 
(µg/g) 0.15 

     R1, R2, R3= Número de réplicas por muestra. 
 

 
 

Figura 2. Fracción de masa del α-tocoferol en el 
candidato a material de referencia de leche entera 

en polvo. 
 

Tabla 7 Análisis de varianza para el α-tocoferol en 
el candidato a material de referencia de leche entera 

en polvo. 

 
 

Tabla 8. δ-tocoferol medido en el candidato a 
material de referencia de leche entera en polvo. 

No. 
Muestra 

R1 
µg/g 

R2 
µg/g 

R3  
µg/g Promedio 

71 1.722 1.516 1.484 1.574 
168 1.691 1.842 1.797 1.777 
248 1.729 1.496 1.642 1.622 
347 1.878 1.672 1.629 1.726 
474 1.590 1.740 1.665 1.665 
69 1.899 1.810 1.735 1.815 
167 1.823 1.667 1.716 1.735 
277 1.719 1.638 1.581 1.646 
307 1.699 1.640 1.558 1.633 
472 1.659 1.508 1.584 1.584 

   

Promedio 
(µg/g) 1.678 

   

Desv. Est. 
(µg/g) 0.08 

     R1, R2, R3= Número de réplicas por muestra. 
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Entre grupos 0.5145 5 0.1029 2.77 0.0689 3.11
Dentro de los grupos0.4460 12 0.0372

Total 0.9606 17
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Entre grupos 0.6094 9 0.0677 1.41 0.25 2.39
Dentro de los 

grupos
0.9587 20 0.0479

Total 1.5681 29
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Figura 3. Fracción de masa del δ-tocoferol en el 
candidato a material de referencia de leche entera 

en polvo. 
 
 

Tabla 9. Análisis de varianza para el δ-tocoferol en 
el candidato a material de referencia de leche entera 

en polvo. 

 
 

Tabla 10. γ-tocoferol medido en el candidato a 
material de referencia de leche entera en polvo. 

No. 
Muestra 

R1 
µg/g 

R2 
µg/g 

R3 
µg/g Promedio 

71 2.104 2.297 2.370 2.257 
168 2.076 2.180 2.122 2.126 
248 2.305 2.284 2.173 2.254 
347 2.342 2.488 2.297 2.375 
474 2.163 2.364 2.263 2.263 
69 2.030 2.101 2.015 2.049 
167 2.027 2.358 2.011 2.132 
277 2.031 2.250 2.073 2.118 
307 2.017 2.175 2.454 2.215 
472 2.126 2.391 2.259 2.259 

 
  

Promedio 
(µg/g) 2.205 

 
  

Desv. Est. 
(µg/g) 0.10 

     R1, R2, R3= Número de réplicas por muestra. 

 
 

Figura 4. Fracción de masa del γ -tocoferol en el 
candidato a material de referencia de leche entera 

en polvo.  
 
 

Tabla 11. Análisis de varianza para el γ-tocoferol en 
el candidato a material de referencia de leche entera 

en polvo. 

 
 
 

En la tabla 12 se presenta un resumen de los 
valores de fracción de masa obtenidos para cada 
una de las vitaminas medidas por la técnica de 
CLAR. 
 

Tabla 12. Fracción de masa de las vitaminas 
medidas en el candidato a MR de leche entera en 

polvo. 

Mensurando w medida 
(µg/g) 

U (k= 2) 
(µg/g) 

U relativa 
(%) 

trans-retinol 6.44 0.36 5.7 
α-tocoferol 9.51 1.49 15.6 
δ-tocoferol 1.68 0.22 13.0 
γ-tocoferol 2.20 0.22 10.2 

 
 
4. DISCUSIÓN 
 
Con base en los resultados obtenidos del ANOVA 
realizado para la fracción de masa del t-retinol, α-
tocoferol, δ-tocoferol y γ-tocoferol se puede observar 
que el candidato a material de referencia de leche 
entera en polvo es homogéneo para la fracción de 
masa de todas las vitaminas, debido a que la F 
calculada es menor que la F crítica. 
 
Debido a la complejidad de la matriz, del método de 
extracción y de los mensurandos, los niveles de 
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0.1767 20 0.0088

Total 0.3570 29
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incertidumbre obtenidos para las diferentes formas 
de la vitamina E son considerablemente elevados 
(de 10 a 15 % de incertidumbre relativa, en 
comparación con la incertidumbre obtenida para el 
trans-retinol (Urelativa de 6 %), sin embargo, son útiles 
para su propósito. Es necesario realizar mediciones 
complementarias empleando otro método con 
principio de medición diferente para poder combinar 
los resultados y asignar el valor de referencia 
certificado para cada una de las vitaminas en el 
candidato a material de referencia de leche entera 
en polvo. 
 
5. CONCLUSIONES 
 
El método de cromatografía de líquidos de alta 
resolución (CLAR) empleado permitió conocer la 
fracción de masa de las vitaminas A (trans-retinol) y 
E (α-tocoferol, δ-tocoferol y γ-tocoferol), así como su 
nivel de incertidumbre en el candidato a material de 
referencia de leche entera en polvo. 
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AVANCES EN EL ESTABLECIMIENTO DEL PATRÓN NACIONAL DE 

GANANCIA DE ANTENA 
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Centro Nacional de Metrología. Dirección de Radiofrecuencias. 
Carretera Los Cués km 4.5, El Marqués, Querétaro. 

(+52) 442 2 11 05 00 lcarrion@cenam.mxigarcia@cenam.mx 
 

Resumen: En este artículose describen algunos elementos que han sido considerados en el proceso de 
desarrollo del patrón nacional de ganancia de antenas, el cual es un primario calculable materializado con 
base en 2 conjuntos de antenas de corneta piramidal así como la teoría de antenas y el electromagnetismo. 
Se describen los métodos de cálculo de la ganancia de antena así como algunos de los principales 
resultados obtenidos. 
 
 
1. INTRODUCCIÓN 

 

El laboratorio de antenas y campos 
electromagnéticos del CENAM es responsable de 
desarrollar y mantener los patrones y sistemas de 
referencia a partir de los cuales provee la 
trazabilidad metrológica necesaria en las áreas de 
antenas y campos electromagnéticos radiadosa 
través de servicios de calibración y medición. El 
laboratorio actualmente proporciona servicios de 
calibración de ganancia de antenaen el alcance en 
frecuencia de 1 GHz a 18 GHz empleando el 
método de las tres antenas con antenas de banda 
ancha. No obstante que el método de las tres 
antenas es muy robusto, las antenas de banda 
ancha no son antenas de referencia calculables por 
lo que la materialización de un patrón primario para 
establecer el origen de la trazabilidad nacional, 
requiere de un patrón calculable con alta exactitud. 
Los servicios de calibración de antenas son 
requeridos por una gran cantidad de laboratorios 
que realizan mediciones de campos 
electromagnéticos dentro del proceso de evaluación 
de la conformidad de equipos y sistemas respecto 
de normas y regulaciones técnicas tanto en el área 
de compatibilidad electromagnética como el de 
telecomunicaciones. En este artículo se describen 
los avancesen el establecimiento de este patrón y 
losmétodos utilizados para el cálculo teórico de la 

ganancia de las antenas patrón. 
 
 
2.  DESCRIPCIÓN DE LAS ANTENAS A 

UTILIZAR EN EL PATRÓN 

 
El Patrón Nacional de Ganancia de Antenas se está 
desarrollando con base en dos conjuntos de 7 
antenas de corneta piramidal (Standard 

GainHornAntenna) con los cuales se cubren las 
distintas bandas de guía de onda rectangular WR en 
el alcance en frecuencia de 1 GHz a 18 GHz. La 
Tabla 1 muestra el resumen de los intervalos de 
frecuencia cubiertos por cada par de antenas así 
como sus principales dimensiones físicas. La tabla 2 
muestra los datos de calibración dimensional de las 
antenas que se tienen (Ver figura 4). 
 
Guía de 

onda 
Intervalo de 
frecuencia 

[GHz] 

Dimensiones 
de la guía de 
onda (a’ x b’) 

[mm] 

Dimensione
s de la 

apertura (a x 
b)[cm] 

WR-650 1.12 a 1.70 165.1 x 82.55 55.7 x 41.3 

WR-430 1.70 a 2.60 109.22 x 54.61 36.9 x 27.3 

WR-284 2.60 a 3.95 72.14 x 34.04 32.4 x 24.0 

WR-187 3.95 a 5.85 47.55 x 22.15 21.6 x 16.0 

WR-137 5.85 a 8.20 34.85 x 15.80 28.9 x 21.4 

WR-90 8.20 a 12.40 22.86 x 10.16 19.4 x 14.4 

WR-62 12.4 a 18.0 15.80 x 7.90 15.2 x 12.5 

Tabla 1. Características generales de las antenas a 
utilizar en el patrón. 
 
Las antenas de corneta piramidal tienen la gran 
ventaja de que su ganancia es calculable a partir de 
sus dimensiones físicas por lo que son aptas para 
utilizarse como patrones calculables de ganancia. 
La exactitud con la que puede determinarse dicha 
ganancia depende fundamentalmente de dos 
elementos: 1) la exactitud de su caracterización 
dimensional y 2) la exactitud del modelado analítico 
de la ganancia de antena y su solución. 
 
Cada par de antenas del conjunto posee las mismas 
dimensiones, por lo que la evaluación experimental 
de la ganancia para compararlo con el valor 
calculado puede realizarseutilizando ya sea el 
método de las dos antenas o mediante el método de 
las tres antenas utilizando una tercera antena que 
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podría servir como patrón de trabajo en los servicios 
de calibración. Las dimensiones de todas las 
antenas han sido caracterizadas en el laboratorio de 
metrología dimensional del CENAM lo que permite 
establecer la trazabilidad de la magnitud ganancia 
de antena, la cual es una magnitud derivada, hacia 
otros patrones nacionales mantenidos en CENAM. 
 
Guía de 
onda 

Dimensiones ANT2 
(a’ x b’); (a x b) [mm] 

Dimensiones ANT3 
(a’ x b’) ; (a x b) [mm] 

WR-650 (165.15 x 82.95); 

(556.28 x 413.36) 

(165.44 x 88.89); 

(557.34 x 413.11) 
WR-430 (109.21 x 54.81); 

(368.46 x 273.77) 

(109.68 x 55.29); 

(368.82 x 273.50) 
WR-284 (72.12 x 34.48); 

(323.42 x 240.00) 

(72.18 x 34.46); 

(323.53 x 239.74) 
WR-187 (47.62 x 22.42); 

(215.92 x 160.04) 

(47.83 x 22.61); 

(215.89 x 159.99) 
WR-137 (34.66 x 15.97); 

(288.42 x 213.71) 

(34.75 x 16.02); 

(288.40 x 213.66) 
WR-90 (22.80 x 10.39); 

(193.10 x 144.08) 
(22.86 x 10.18); 

(193.10 x 144.21) 
WR-62 (15.71 x 7.85); 

(151.86 x 124.45) 
(15.66 x 7.96); 

(151.83 x 124.48) 

Tabla 2. Resultados de calibración dimensional. 
 
 
 
3. ANÁLISIS TEÓRICO DE LA GANANCIA DE 

ANTENA 

 

Las antenas de corneta piramidal rectangular son 
antenas calculables mediante modelos matemáticos 
que toman en cuenta sus dimensiones, tanto de la 
guía de onda de entrada como de la porción 
piramidal,para calcular la ganancia en potencia. 
Existen tres principales métodos utilizados en el 
cálculo de ganancia: el propuesto por Schelkunoff 
[1], el propuesto por Jull [2] y la solución de onda 
completa. 
 
3.1. Método de Schelkunoff 

 
Este método se basa en la distribución del campo 
en una apertura rectangular. Slayton [3] utilizó el 
cálculo teórico de Schelkunoff en combinación con 
las curvas de corrección de errores de campo 
cercano publicada anteriormente por Braun [4]. De 
acuerdo con este método, la ganancia de una 
corneta piramidal puede calcularse mediante: 
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λ es la longitud de onda, a, b y lH están definidas en 
la figura 4; C(x) y S(x) son las integrales de Fresnel, 
definidas por la ecuación (2). La aplicación de las 
ecuaciones (1 – 2) da como resultado un conjunto 
de curvas de ganancia similares a la mostrada en la 
figura 1. Como se puede observar, esta curva 
describe un comportamiento casi lineal, en el que 
entre mayor es la frecuencia, mayor es la ganancia. 
Slayton observó pequeñas oscilaciones en el 
comportamiento de la curva de ganancia y concluyó 
que dichas oscilaciones estaban de hecho 
presentes, y que estas no se debían aerrores 
experimentales durante la medición, sino que 
podrían deberse a modos superiores en la apertura, 
así como también a corrientes en la parte exterior 
de la corneta [3]. La figura 2 muestra los resultados 
experimentales publicados por Slayton para la 
antena del mismo intervalo que la figura 1 [3]. 
 

 
Figura 1. Ganancia de la antena Marca Scientific 
Atlanta, Modelo 12-8.2 en el alcance de 8.2 GHz a 
12.4 GHz calculado por el método de Schelkunoff. 
 

Simposio de Metrología 2014 
____________________________________________________

 
 

____________________________________________________
6 - 10 de Octubre, 2014 

_________________________________________

ISBN 978-607-96162-9-8 355 Simposio Metrología, Memorias 
CENAM



 
Figura 2. Resultados experimentales publicados por 
Slayton [3] para el intervalo de 8.2 GHz a 12.4 GHz. 

3.2. Método de E. V. Jull 

 
La incertidumbre en la ganancia reportada por 
Slayton fue de ±0.5 dB para frecuencias menores a 
2.6 GHz y de ±0.3 dB para frecuencias superiores a 
2.6 GHz [3]. El aporte de Slayton consistió en que 
por primera vez era posible fabricar patrones de 
ganancia con la suficiente calidad y la reproducción 
de una antena con una ganancia bien conocida con 
una incertidumbre aceptable. 
 
En 1968 Jull describió nuevamente el 
comportamiento observado por Slayton y concluyó 
que el campo eléctrico difractado en los bordes de 
la apertura era la mayor fuente de error en el cálculo 
de Schelkunoff [5]. A partir de entonces, en sus 
trabajos posteriores, Jull se enfocó en describir 
matemáticamente el comportamiento del campo 
eléctrico incidente en la apertura de la antena para 
describirlo en términos de integrales de Fresnel y 
tomar en cuenta el campo difractado, así como el 
campo reflejado hacia el interior de la corneta y re-

difractado en la apertura. La figura 3 muestra este 
comportamiento del campo en la apertura de una 
antena de corneta. 
 
Como se puede observar en la Figura 3, en la 
apertura se encuentran presentes campos 
difractados y reflejados. El campo incidente que 
llega a la apertura directamente sin sufrir 
perturbación alguna es el campo primario (1). El 
campo primario que viaja paralelo a las caras 
piramidales produce un campo  difractado al llegar a 
los bordes de las caras de la corneta.En ese 
momento, debido a que los haces del campo 
difractado se dispersan en todas direcciones, 
algunos viajan nuevamente hacia el interior de la 
corneta, y algunos de ellos son reflejados hacia 
afuera nuevamente, como si fueran un segundo 
campo incidente. Se trata del campo reflejado 
(3),que al igual que el campo primario incidente, 
puede provocar los comportamientos anteriormente 
descritos.El más significativo es el campo re-
difractado (4), debido a la intensidad de este campo. 
Una difracción o reflexión de tercer orden o mayor 
produce pocas variaciones en el campo total y 
puede ser despreciable. 
 

 
Figura 3. Campos presentes en la apertura de una 

antena de corneta. 
 
 
Los campos primario, difractado y reflejado están 
dados por:  
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Las definiciones de cada término y una explicación 
a detalle pueden encontrarse en [6, 7, 8]. 
Dada la complejidad numérica del análisis 
expresado en las ecuaciones (6 -8), el cual involucra 
un análisis de intersección de líneas en superficies 
triangulares, y la integral de la suma de las 
imágenes producidas por la reflexión, este método 
es útil para comparar mediciones de campo en la 
zona de campo cercano, tal como se muestra en [9]. 
A partir de dichas mediciones se pueden extrapolar 
diagramas de radiación en 3D y la directividad de la 
antena, teniendo la posibilidad incluso de calcular 
teóricamente la ganancia a cualquier distancia 
arbitraria. 
Jull estableció un método riguroso de análisis del 
campo electromagnético desde la transición de la 
guía de onda a la corneta hasta la apertura de la 
corneta[2]. Dicho análisis toma en cuenta los 
campos incidentes, reflejados y difractados para 
obtener la ganancia a una frecuencia dada, teniendo 
como parámetros de entrada las dimensiones de la 
antena, tal como se muestra en la Figura 4. 

 

Figura 4. Geometría de la antena de corneta 
piramidal. 
 
De acuerdo con el análisis de Jull, la ganancia de 
una corneta piramidal como la mostrada en la 
Figura 4 es: 
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4. RESULTADOS. 

 
Aplicando el método propuesto por Jull, descrito en 
las ecuaciones (9) a (21) se obtiene una curva 
oscilante con respecto a la frecuencia, como la que 
se muestraen la Figura 5. 
 
Como se puede apreciar en la Figura 5, el cálculo 
empleando el método de Schelkunoff presenta 
diferencias de hasta 0.2 dB con respecto al cálculo 
empleando el propuesto por Jull. El cálculo de Jull 
considera la doble difracción y la reflexión del 
interior de la antena, aunque también puede tomar 
en cuenta la triple difracción y la triple reflexión del 
interior de la antena, como se muestra en [10], 
aunque dichos efectos tienen una influencia mínima. 

 
Figura 5. Comparación del cálculo de ganancia por 
el método de Schelkunoff y el método de Jull. 
 

5. CONCLUSIONES 

 

Los métodos presentados en este artículo permiten 
calcular el valor de ganancia de una antena de 
corneta piramidal. Debido a que dichas antenas son 
calculables a partir de cualquiera de los dos 
métodos descritos, estas pueden utilizarse como 
patrones de ganancia para calibrar otras antenas 
tales como las de banda ancha empleando para ello 
métodos de medición como el de la antena patrón, 
el de las dos antenas o el de las tres antenas. No 
obstante, el método de Jull permite predecir el valor 
de ganancia con mucha mayor exactitud ya que 
considera algunos fenómenos que se producen en 
los bordes y la apertura de la antena. 
 
No obstante que el valor de ganancia puede 
determinarse con muy alta exactitud, generalmente 
las antenas de corneta piramidal no se utilizan como 
patrones de trabajo en mediciones de campo 
electromagnético ya sea en pruebas de campo o en 
laboratorios de medición y evaluación de la 
conformidad ya que son antenas de banda angosta 
con un alcance en frecuencia de una octava y para 
cubrir un alcance como el de 1 GHz a 18 GHz se 
requieren 7 antenas. Por tal razón, una de sus 
mejores aplicaciones es su utilización como 
patrones de ganancia en laboratorios de calibración 
para lo que se requiere de una caracterización 
dimensional exhaustiva y de alta exactitud, el 
cálculo teórico de su ganancia con alta exactitud, 
así como métodos experimentales adecuados para 
transferir su valor de ganancia hacia el resto de los  
eslabones de la cadena de trazabilidad sin 
incrementar significativamente la incertidumbre de 
dicho valor. 
 
Hasta el momento, en el laboratorio de antenas y 
campos electromagnéticos del CENAM se tiene 
implantado el cálculo teórico del valor de ganancia 
delos 2 conjuntos de antenas en el alcance de 1 
GHz a 18 GHz. Se hanrealizado mediciones para 
determinar experimentalmente el valor de ganancia, 
evaluar el grado de concordancia entre ambos 
resultados y asignar el valor del patrón junto con su 
incertidumbre. Dado que una de las fuentes de 
incertidumbre que tiene mayor influencia en la 
medición es el posicionamiento de las antenas, se 
decidió iniciar la medición del patrón con un 
conjunto de antenas pequeñas en los intervalos de 
8.2 GHz a 12.4 GHz y de 12.4 GHz a 18 GHz. Estas 
antenas se muestran en la figura 6. Se trata de 
antenas con dimensiones de la apertura mucho 
menores y por lo tanto la distancia de medición en 
campo lejano es mucho menor también, por lo que 
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se puede tener un sistema de medición más 
controlado. Unaimagen de dicho sistema se puede 
observar en la figura 7.La figura 8 muestra los 
resultados previos de la medición del PNGA en el 
intervalo de 8200 MHz a 12400 MHz. La 
incertidumbre es de ±0.5 dB para un intervalo de 
confianza de aproximadamente el 95% con un factor 
de cobertura k=2.0. 
 

 
Figura 6. Conjunto de antenas de corneta 

físicamente pequeñas para el intervalo de 8.2 GHz a 
12.4 GHz y de 12.4 GHz a 18 GHz. 

 

 
Figura 7. Sistema de medición para el conjunto de 
antenas de la figura 6. Se utilizan esponjas que 
absorben el campo electromagnético a fin de 

eliminar las posibles reflexiones y tener condiciones 
de espacio libre. 

 
Figura 8. Medición del PNGA en el intervalo de 8200 MHz a 12400 MHz. Los resultados tienen una 

incertidumbre de ±0.5 dB para un intervalo de confianza de aproximadamente el 95% con un factor de 
cobertura k=2.0. Se muestra el cálculo teórico utilizando la ecuación (1)(línea punteada con marcador 

triángulo), la ecuación (9) (línea sólida con marcador círculo) y la medición (línea punteada con marcador 
cuadrado). 
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SISTEMA DE MEDICIÓN DE DESCARGAS ELECTROSTÁTICAS 
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Carretera a Los Cues km 4.5 El Marqués Querétaro 76246 
Tel. 52-442-2110500 ext: 3433, 3471 y 3451 e-mail: mmunoz@cenam.mx, igarcia@cenam.mx 

 
Resumen: Este trabajo presenta el desarrollo de un sistema de referencia para calibración de pulsos de 
descargas electrostáticas con un alcance de medición de diferentes niveles de tensión hasta 8 kV de 
descargas por contacto y 15 kV por aire, con aplicaciones en pruebas de inmunidad de compatibilidad 
electromagnética en equipos electrotécnicos de acuerdo con la norma IEC 61000-4-2 [1]. 

 
1. INTRODUCCIÓN 
 
El fenómeno de descargas electrostáticas (ESD) 
se hace presente en diversas situaciones de la 
vida cotidiana, regularmente sin que exista 
intención de provocarlo, por ejemplo, caminar en 
un piso alfombrado, a causa del material de la 
ropa que vestimos, etc. Este fenómeno puede 
tener consecuencias importantes ya que las 
descargas que se producen alcanzan amplitudes 
de varios kV las cuales pueden provocar daños 
muy costosos a equipos y aparatos  
electrotécnicos de todo tipo.  
 
Para determinar la inmunidad del equipo 
electrónico a las ESD, existen pruebas en el área 
de compatibilidad electromagnética en las cuales 
se utiliza una pistola o generador de descargas 
que emite un pulso con una forma de onda 
conocida. Las características se especifican en la 
norma internacional IEC 61000-4-2 [1] refiriéndose 
a los requisitos de inmunidad y métodos de 
ensayo de los equipos eléctricos y electrónicos 
sometidos a descargas de electricidad estática por 
parte de los operadores de forma directa y para 
objetos adyacentes. En esta norma se definen 
además, alcances y niveles de prueba. 
 
Para llevar a cabo pruebas confiables de 
inmunidad a ESD, es necesario conocer el valor 
de la tensión de la descarga aplicada, la corriente 
que circula, así como el comportamiento temporal 
del pulso (su tiempo de subida además de su 
deceso). Por lo tanto, los laboratorios que realizan 
este tipo de mediciones y pruebas requieren de la 
calibración de su generador de descargas 
electrostáticas. La industria manufacturera de una 
gran variedad de aparatos electrotécnicos también 
utiliza exhaustivamente este tipo de generadores, 
por lo que el volumen de pruebas de ESD que se 
realizan en nuestro país es significativo. De aquí 

se desprende la gran importancia del desarrollo de 
un sistema de medición de referencia en el 
Laboratorio de Compatibilidad Electromagnética 
del CENAM, y su dedicación a la medición de las 
características en tensión y tiempo de pulsos de 
ESD para la calibración de los generadores 
utilizados en las pruebas de inmunidad.  La 
importancia de la calibración de los generadores 
de ESD también radica en la estabilidad y 
repetitividad de la descarga para cubrir los 
requerimientos de la norma internacional IEC 
61000-4-2. 
 
 
2. CARACTERISTICAS DEL PULSO DEL 
GENERADOR DE ESD 
 
De acuerdo con la norma [1], el generador de ESD 
debe ser capaz de producir una descarga con una 
amplitud máxima de varios kV, y puede 
representarse mediante un circuito eléctrico como 
el que se muestra en la figura 1. 
 

 
Figura 1. Diagrama simplificado de un generador 
de descarga. 
 
 
Las características que debe tener la forma de 
onda obtenida del generador de ESD con el cable 
de  pruebas conectado se muestran en la tabla 1 y 
figura 2 en los que destaca el tiempo de subida del 
pulso al 90% el cual debe estar en el intervalo de 
0.7 ns a 1 ns. 
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Tabla 1. Parámetros de la forma de onda del pulso 
de ESD 

Nivel 
Tensión 
indicada 

(kV) 

Pico 
inicial 
±10% 

(A) 

Tiempo 
de subida 

tr (ns) 

Corriente 
a 30 ns 
(±30%) 

(A) 

Corriente 
a 60 ns 
(±30%) 

(A) 
 

1 
2 
3 
4 

 
2 
4 
6 
8 

 
7.5 
15 

22.5 
30 

 
0.7 a 1 
0.7 a 1 
0.7 a 1 
0.7 a 1 

 
4 
8 
12 
16 

 
2 
4 
6 
8 
 

 
 

 
Figura 2. Forma de onda del pulso de ESD. 

 
 
3. TIPOS Y NIVELES DE PRUEBA 
 
Los generadores de ESD se utilizan en pruebas de 
descarga por contacto y por aire. El método de 
descarga por contacto es el de más amplio uso, 
las descargas por aire deben usarse cuando las 
de contacto no puedan aplicarse; por tal motivo es 
necesario determinar los niveles de las descargas 
dependiendo del tipo de prueba. La tabla 2 
muestra los niveles de tensión que deben 
emplearse para cada método.  
 
 
Tabla 2. Niveles de tensión para descargas por 
contacto y por aire. 

Descarga por contacto Descarga por aire 
Nivel Tensión de 

prueba (kV) 
Nivel Tensión de 

prueba (kV) 
1 
2 
3 
4 
x* 

2 
4 
6 
8 

Especial 

1 
2 
3 
4 
x* 

2 
4 
8 

15 
Especial 

* “x” es un nivel abierto para casos especiales 
donde se requiere una tensión mayor 

4. DESCRIPCIÓN DEL SISTEMA DE 
REFERENCIA PARA LA CALIBRACIÓN DE 
GENERADORES DE ESD 
 
Para calibrar el generador es necesario medir los 
parámetros de la forma de onda del pulso de la 
descarga de la Tabla 1. Para ello, el pulso 
generado se aplica a un punto de descarga, 
posteriormente se pasa por un atenuador de 20 dB 
y finalmente este pulso se recibe en un 
osciloscopio para determinar su característica 
amplitud vs tiempo. La configuración se muestra 
en la figura 3.  
 

 
Figura 3. Diagrama a bloques de la configuración 
para la calibración del generador de descargas. 
 
 
5. CALIBRACIÓN DE LOS ELEMENTOS 
DEL SISTEMA DE MEDICIÓN DE ESD 
 
Las condiciones experimentales para la calibración 
de los equipos y dispositivos se hicieron en 
recintos blindados electromagnéticamente y bajo 
condiciones ambientales controladas de: (23 ± 1) 
ºC de temperatura y (40 ± 20) % de humedad 
relativa. 
 
5.1 Calibración del punto de descarga con 
cable y atenuador de 20 dB 
 
El punto de descarga, así como el cable y el 
atenuador de 20 dB deben poseer características 
adecuadas de transmisión, reflexión e impedancia 
para su óptimo  desempeño en el sistema de 
referencia. 
 
Para determinar que las características eléctricas 
de estos dispositivos cumplen con lo requerido 
para el sistema de medición, es necesario calibrar 
estos dispositivos. La configuración utilizada se 
muestra en la figura 4 y consta de un analizador 
vectorial de redes (VNA) al cual se conectan el 
atenuador de 20 dB, el cable coaxial con 
conectores tipo SMA conectados en cascada del 
puerto 1 al puerto 2 del VNA, así como un 
adaptador de 50 Ω para realizar la conexión entre 
el punto de descarga, cable y el puerto 1 del VNA 
[2]. 
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Los parámetros que se midieron son  el S11, S21, 
S12 y S22. A partir del coeficiente de reflexión 
(S11) se calculó la impedancia del punto de 
descarga en el intervalo de frecuencias de 16.66 
MHz a 1.42 GHz. 
 
Los resultados obtenidos se muestran en la 
sección 6 del presente artículo. 

 
Figura 4. Configuración para la calibración del 
punto de descarga con cable y atenuador de 20 
dB. 
 
 
5.2 Calibración del osciloscopio 
 
El osciloscopio a utilizar en el sistema de medición 
debe cumplir con características tales como el 
tener un ancho de banda suficiente y una 
velocidad adecuada para la captura de datos, 
particularmente en el pico inicial de la señal 
proveniente del generador de ESD que ocurre en 
un intervalo de tiempo rápido entre 0.7 y 1 ns. 
 
El osciloscopio que se utiliza para el sistema de 
referencia tiene un ancho de banda de 2 GHz y 10 
GSa/s de velocidad de muestreo. La calibración 
del osciloscopio debe realizarse en escala vertical 
y horizontal es decir en tensión y tiempo 
respectivamente. 
 
5.2.1 Calibración en c.c. para escala vertical 
 
Para la calibración de la escala vertical del 
osciloscopio en c.c., se utilizó como referencia un 
calibrador de tensión en c.c. Fluke 343A. El 
diagrama a bloques simplificado del sistema de 
calibración se muestra en la figura 5. 
 

 
 
Figura 5. Esquema de calibración en escala 
vertical o tensión en c.c. del osciloscopio. 
 
Los alcances de la tensión a calibrar se 
establecieron de acuerdo a los valores de tensión 
que se pueden esperar con el pulso del generador 
de ESD en los niveles especificados en la norma 
IEC 61000-4-2. Es importante tener en cuenta que 
la descarga de varios kV pasa a través del punto 
de descarga, el atenuador de 20 dB y el cable, 
atenuando su valor lo suficiente para medirse en el 
osciloscopio con buena resolución. 
 
5.2.2 Calibración con oscilador para la escala 

horizontal 
 
Para realizar la medición del tiempo de subida de 
una señal o pulso por medio del osciloscopio (tr) 
esta debe conocerse como una magnitud 
característica, definiéndose como la diferencia de 
tiempo entre lo desplegado al 10% y el 90 % del 
valor de amplitud mostrado en la figura 6, cuando 
la señal de entrada es un escalón de tensión ideal 
[3]. 
 

 
Figura 6. Definición del tiempo de subida 𝑡𝑟 . 
 
Para calibrar el tiempo de subida, tr , del 
osciloscopio, se proporciona un pulso o señal con 
el tiempo de subida conocido, 𝑡𝑟,𝑝𝑎𝑡𝑟ó𝑛, por medio 
de un generador de señal calibrado, el cual utiliza 
como referencia externa en frecuencia un 
oscilador patrón calibrado de cuarzo. La señal se 
aplica al osciloscopio y a partir de la medición 
indicada del tiempo de subida,  𝑡𝑟,𝑚𝑒𝑑𝑖𝑑𝑜 , el valor 
deseado puede calcularse mediante: 
 

Analizador de Redes 

Adaptador de 50 Ω 

Punto de descarga 

Atenuador de 20 dB 

Simposio de Metrología 2014 
____________________________________________________

 
 

____________________________________________________
6 - 10 de Octubre, 2014 

_________________________________________

ISBN 978-607-96162-9-8 363 Simposio Metrología, Memorias 
CENAM



𝑡𝑟 = �𝑡𝑟,𝑚𝑒𝑑𝑖𝑑𝑜
2 − 𝑡𝑟,𝑝𝑎𝑡𝑟ó𝑛

2 + 𝛿𝑡𝑚 ,      (1) 

donde δtm es una corrección debida al número de 
muestras de captura del equipo de medición.  
 
El tiempo de subida medido es igual a la diferencia 
entre el tiempo medido en el osciloscopio a un 
nivel del 90 % y 10 %, más correcciones debidas 
al sistema δts, como se muestra en (2):  
 

𝑡𝑟𝑚𝑒𝑑𝑖𝑑𝑜 = 𝑡90 − 𝑡10 + 𝛿𝑡𝑠 ,             (2) 

El error de la ecuación (1) es aceptable (< 2 %), si 
la condición tr,medido  > 3 tr,patrón se cumple [3]. El 
esquema general de la configuración de la 
conexión del equipo se muestra en la figura 7. 
 

 
 
Figura 7. Esquema de calibración en escala 
horizontal o tiempo en de un osciloscopio. 
 
 
6. RESULTADOS 
 
6.1 Calibración del punto de descarga, 
atenuador y cable 
 
Se midieron los parámetros de reflexión y 
transmisión del punto de descarga, atenuador de 
20 dB y cable coaxial empleando un  analizador 
vectorial de redes Agilent.. La conexión del equipo 
en las diferentes configuraciones necesarias para 
obtener S11, S21, S12 y S22, se muestran en la 
figura 8.  
 

 
                 a)                            b)                  c)   
Figura 8. Configuraciones para la medición de los 
parámetros de reflexión y transmisión del punto de 
descarga a) cable con atenuador b) y punto de 
descarga con atenuador y cable c). 

 
Con los datos del coeficiente de reflexión S11 se 
calculó la impedancia del punto de descarga en el 
intervalo de frecuencias de 16.66 MHz a 1.42 GHz. 
Los resultados obtenidos se muestran en las 
tablas 3, 4 y 5. 
 
Tabla 3. Mediciones de los parámetros de 
reflexión y trasmisión del punto de descarga. 

  
Empleando la configuración de la figura 8b) se 
midieron las mismas características para el 
atenuador con el cable. Los resultados se 
muestran en la tabla 4. 
 
Tabla 4. Mediciones de los parámetros de 
reflexión y trasmisión del atenuador con cable. 

 
 
Finalmente se hizo la medición de los parámetros 
de reflexión y transmisión para el conjunto en 
cadena del punto de descarga, atenuador y cable 
como se muestra en la figura 8c). Los resultados 
se muestran en la tabla 5. 
 
Tabla 5. Mediciones de los parámetros de 
reflexión y trasmisión del punto de descarga con 
atenuador y cable. 

 
 
La variación de la impedancia del punto de 
descarga con respecto a la frecuencia es una 
característica muy importante para el sistema de 
medición, ya que permite la atenuación de la 
descarga del generador de ESD. 
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Figura 9. Graficas de las impedancias del punto 
de descarga, atenuador y cable. 
 
La impedancia del punto de descarga en conjunto 
con la impedancia del recinto blindado, la 
atenuación de la conexión entre el punto de 
descarga, el cable y el atenuador de 20 dB dan 
como resultado que las ESD del orden de kV se 
atenúen a unidades de volts y sea posible su 
medición por medio del osciloscopio. La figura 9 
muestra las graficas de las impedancias del punto 
de descarga, atenuador y cable. 
 
6.2 Calibración del osciloscopio 
 
La calibración del osciloscopio permite realizar 
mediciones de alta exactitud de los parámetros del 
pulso de descarga, establecer la trazabilidad de 
estas mediciones a los patrones nacionales de 
tensión eléctrica en c.c. y de tiempo y frecuencia, 
así como realizar la estimación de incertidumbre 
de medida.  
 
Para las mediciones de ESD se debe calibrar el 
osciloscopio en escala vertical y horizontal, debido 
a que es necesario conocer el valor en amplitud de 
tensión del pico emitido por el generador de ESD y 
el tiempo en el que se realiza la descarga.  
 
6.2.1 Calibración de la escala vertical 
 
La calibración vertical del osciloscopio consiste en 
determinar el error de medición de tensión en c.c. 
El equipo utilizado es el calibrador de tensión en 
c.c. mencionado en el punto 5.2.1 con trazabilidad 
al patrón nacional de tensión eléctrica continua. La 
figura 10 muestra la configuración de la medición. 
La tabla 6 muestra los resultados de las 
mediciones. 

 
 
Figura 10. Configuración para la medición de los 
niveles en tensión en c.c. para la calibración 
vertical del osciloscopio. 
 
Los resultados de la estimación de la 
incertidumbre se realizaron con base en la guía 
GUM [4] para cada uno de los valores de la tabla 
6, expresados a un nivel de confianza k = 2. 
 
Tabla 6. Calibración de la tensión en c.c. del 
osciloscopio. 

 
 
6.2.2 Calibración de la escala horizontal 
 
La calibración horizontal del osciloscopio tiene 
trazabilidad al patrón nacional de tiempo y 
frecuencia. El equipo que se utiliza es un oscilador 
de cuarzo patrón que se conecta a las referencias 
externas de un generador de señal que cubre el 
alcance de 5 kHz a 3.0 GHz y del osciloscopio 
digital con ancho de banda de 2 GHz. La 
configuración se muestra en la figura 11.  
 

 
 
Figura 11. Configuración para la medición del 
tiempo de subida o de ascenso de la señal para la 
calibración horizontal del osciloscopio. 
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En la tabla 7 se muestran los resultados de las 
mediciones tomando en cuenta tiempos de subida 
en forma descendente del patrón. 
 
Tabla 7. Tabla de resultados de la calibración 
horizontal del osciloscopio digital con tiempos de 
subida en forma descendente del patrón. 
 

 
 
En la taba anterior puede apreciarse que mientras 
el tiempo de subida del patrón se reduce, la 
incertidumbre de la medición también lo hace. El 
factor de cobertura de la incertidumbre reportada 
es de k = 2. 
 
6.3 Mediciones de pulsos de ESD 
 
Para una medición de los parámetros del pulso de 
ESD, estos deben aplicarse desde el exterior de la 
jaula de Faraday en la modalidad de contacto 
directamente sobre el punto de descarga. El 
generador de descargas utilizado para este 
ejercicio de calibración es un EM TEST Dito AG. 
Los resultados obtenidos al realizar pruebas 
aplicando descargas electrostáticas de 2 kV de 
tensión se muestran en la tabla 8. 
 
Tabla 8. Medición de descargas electrostáticas a 2 
kV con respecto a la norma IEC 61000-4-2. 
 

 
 
 
 
7. CONCLUSIONES Y DISCUSIÓN 
 
El sistema de calibración de generadores de ESD 
descrito en este artículo, permite la medición en 
amplitud y tiempo de subida del pulso de tensión 
eléctrica a la salida del dispositivo; a partir de 
dicha tensión también puede calcularse la 
corriente eléctrica, obteniéndose así los valores e 
incertidumbres que deben utilizarse en la 
realización de pruebas y ensayos de ESD de 
inmunidad y susceptibilidad en laboratorios de 
compatibilidad electromagnética y de la industria. 
 

El desarrollo del sistema permite además la 
calibración del punto de descarga utilizado para la 
medición de las  ESD por medio de la medición de 
sus parámetros de reflexión y transmisión, se 
determina la impedancia y atenuación en conjunto 
con su atenuador y cable, en un intervalo de 
frecuencias de operación determinado (16.66 MHz 
a 1.42 GHz).  
 
La calibración de osciloscopios en magnitudes de 
tiempo y tensión eléctrica en c.c. es una más de 
las aportaciones que brinda el desarrollo del 
sistema de medición de descargas electrostáticas; 
finalmente todos estos servicios se ponen a 
disposición de la industria mexicana y laboratorios 
de compatibilidad electromagnética.  
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Resumen: Los sistemas actuales de comunicaciones móviles, de tecnología MIMO, requieren de antenas 
inteligentes, capaces de utilizar favorablemente la multitrayectoria para mejorar la calidad de la señal 
deseada. Las antenas de las estaciones base 4G, actualmente en despliegue en el mundo y en particular en 
nuestro país, son en esencia un doble arreglo ortogonal, de dimensiones típicas de 1.4 m, con frecuencias de 
operación entre 1.7 y 2.7 GHz; estas dimensiones y su relación con la longitud de onda (el tamaño eléctrico 
de la antena), implica que la distancia mínima de medición de campo lejano es superior a los 25 m. 
Considerando que la caracterización debe hacerse en un medio controlado, es de suponerse el costo de una 
cámara anecoica de tales dimensiones. Presentamos en este trabajo una propuesta de conversión de 
medición en campo cercano usando la ecuación de Pocklington para obtener el campo lejano mediante la 
teoría de arreglos, a partir del cálculo de corrientes virtuales cerca de la antena. 
 
 
1. INTRODUCCIÓN 
 
Uno de los problemas que se presentan en la 
caracterización de antenas, cuando las dimensiones 
del radiador son grandes, es la limitación del 
espacio de las cámaras anecoicas que establecen 
la restricción para que las mediciones sean válidas. 
El problema del error en las mediciones se debe a la 
diferencia de fase de la onda incidente sobre la 
antena bajo prueba (ABP) usada como receptora, o 
a los campos generados puntualmente, cuando la 
ABP se usa como transmisora, que producen 
múltiples fuentes esféricas con grandes diferencias 
de fase en una antena receptora. Las diferencias de 
fase y en menor medida las de amplitud, deforman 
el campo recibido que no describe el campo radiado 
a las grandes distancias prácticas en que se usa, 
debido a que la consideración de diagrama de 
radiación y ganancia suponen un frente de onda 
plano. De manera ilustrativa, las deformaciones 
pueden verse en la figura 1. Considerando lo 
anterior se han desarrollado varios métodos para 
corregir la diferencia de fase en la medición de 
campo cercano. El más simple es el de la teoría de 
rayos, que implica hacer una corrección de fase, 
usando la ecuación de onda, suponiendo un frente 
de onda esférico sobre la ABP. Los sistemas 
modernos de conversión de campo cercano a 
campo lejano, hacen uso de la misma teoría [1,2], 
sin embargo en lugar de calcular mediante la teoría 
de rayos, miden módulo y fase del campo radiado, 
ya sea sobre un plano, un cilindro o una esfera, para 
corregirlas sobre un frente de onda plano. Es claro 
que la construcción de esos sistemas implica un 

costo de varios millones de dólares, que los hacen 
poco atractivos. 

 
Fig. 1. Deformación del campo en función de la 

diferencia de fase de fuentes puntuales. 
 
Proponemos en este trabajo una alternativa para 
obtener el diagrama de radiación de campo lejano, 
mediante la aplicación de la ecuación generalizada 
de Pocklington, para obtener la distribución de 
corriente en una antena mediante la medición de 
campo sobre su superficie. La propuesta no implica 
medir campo cercano sino calcular una distribución 
puntual de corrientes virtuales casi sobre la 
superficie de la antena a partir de la medición del 
módulo y fase del campo en la región de campo 
cercano. Obtenidas esas corrientes, se utilizarán 
como fuentes puntuales para calcular el campo 
lejano mediante la teoría de arreglos. 
 
 
2. LIMITACIONES DE DISTANCIA EN LA 
MEDICIÓN DE ANTENAS 
 
Cuando el campo radiado por una antena se 
distribuye en el espacio, existen tres regiones que 
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identifican el proceso (ver la figura 1): la primera 
región se refiere al campo puntual individual, que 
implica que la radiación generada en cada punto no 
se ha mezclado con la de los demás, esta región se 
denomina de Rayleigh; en la segunda, conocida 
como región de Fresnel, los campos individuales 
empiezan a interactuar entre ellos pero sus 
diferencias de fase son significativas, por lo que el 
diagrama de radiación no tiene la forma que deberá 
de adoptar en campo lejano; en la región 3 conocida 
como de Franhoufer los campos se suman casi en 
fase, cuya diferencia se hace menor a medida que 
se alejan más de la fuente, y se conoce como región 
de campo lejano.  
 
Formalmente se ha considerado que la distancia de 
transición entre las regiones 2 y 3, es aquella en 
que la diferencia máxima de fase no es mayor de 
λ/16, es decir, 22.5°. Es posible demostrar que la 
distancia mínima de transición con esa diferencia de 
fase está dada por: 

                                

22L
d                               (1) 

 
Por ejemplo, supongamos que la dimensión mayor 
de una antena es de 1.2 m y que la frecuencia de 
operación es 1.5 GHz, la distancia mínima a la que 
puede considerarse campo lejano es de 14.4 m. A 
esta distancia se puede suponer un frente de onda 
plano, es decir que el campo medido tiene una fase 
igual en toda la región de medición. 
 
Si se observa la figura 1 se puede deducir que al 
principio de la región de Rayleigh las fuentes 
pueden considerarse puntuales, sin influencia entre 
ellas, este hecho permite usarlas para calcular el 
campo lejano como la suma de campos generados 
por fuentes puntuales usando la teoría de arreglos. 
Si es posible definir las corrientes que los generan, 
entonces será posible obtener el campo radiado 
total de los efectos de la suma fasorial de los 
campos individuales. Esta es la idea fundamental de 
nuestro procedimiento. Para ello usamos la 
Ecuación de Pocklington. 
 
 
3. LA ECUACIÓN DE POCKLINGTON 
 
Durante mucho tiempo la caracterización de 
antenas se hizo por medio de métodos analíticos 
que presuponían su distribución de corriente o con 
complicados métodos experimentales que la 
medían. A partir de la invención de la computadora 
se han simplificado los procedimientos de análisis y 

síntesis no sólo en el caso de las antenas sino en 
muchos otros campos de la ciencia. La 
computadora ha tenido la virtud de revivir procesos 
antiguos, que tienen fundamento matemático 
incluso de siglos que han renacido posteriormente, 
debido a su capacidad de procesar gran cantidad de 
información con la rapidez práctica necesaria; uno 
de esos procesos antiguos es la ecuación de 
Pocklington definida en 1897 para antenas rectas 
[3]. 
 
La definición de la ecuación de Pocklington supone 
que la corriente en el conductor se concentra en un 
filamento en su superficie, de modo que el resto 
forma parte del medio de propagación [4]. Mediante 
la definición del campo tangencial usando cálculo 
vectorial, se puede generalizar la ecuación para 
conductores de forma arbitraria y después 
simplificarla mediante la reducción del núcleo de la 
integral, a fin de obtener una forma más sencilla que 
se traduce en ahorro de recursos de cómputo. La 
solución requiere únicamente de la definición de los 
vectores unitarios que describen la superficie y el 
eje del conductor en función de un sistema de 
coordenadas rectangulares (ver figura 2). 
 

 
Fig. 2. Localización geométrica de un conductor de 

forma arbitraria 
 
Considérese la figura 2, que representa un 
conductor de forma arbitraria en un sistema de 
coordenadas rectangulares. Un punto en el centro 
del conductor queda definido por un sistema de 
coordenadas auxiliares (B, N, S) con sus 
respectivos vectores unitarios. A partir de ese nuevo 
sistema de coordenadas se localiza un punto en el 
espacio con coordenadas P (ρ, , s); con estas 
definiciones es posible caracterizar el conductor de 
forma arbitraria, a partir de un vector unitario que 
describe su eje (s) y otro un punto sobre su 
superficie (s’). 
 
En general el campo eléctrico cercano producido 
por un conductor está dado por [5]: 
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J representa la densidad de corriente en el 
conductor y G la función de Green: 
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siendo r’ el vector que define un punto en el centro 
del conductor y r un vector en su superficie dados 
por: 
 

                          kjir ˆ)(ˆ)(ˆ)( szsysx               (7) 

                        kjir' ˆ)'(ˆ)'(ˆ)'( szsysx              (8) 
 
Usando la Norma de Lorentz  
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la ecuación (3) se reduce a 

               

 

  AA

AArE s
s





2V1

1)(

k
j

j
j






     (10) 

 
Substituyendo (9) en (10) y tomando un elemento 
diferencial en la superficie del conductor el campo 
queda como: 
 

       
   v'1)( 2 dGGk

j
JJrE s
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d     (11) 

 
Como la ecuación (11) representa un elemento 
diferencial en el conductor, la corriente en ese punto 
se considera constante. Tomando un elemento 
tangencial a la superficie se tiene: 
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Mediante simplificaciones vectoriales se llega a: 
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Si se considera que el conductor es cilíndrico, el 
volumen se expresa en coordenadas cilíndricas 
como: 
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Como se observa de la ecuación (14) el campo 
eléctrico incidente en la superficie en un punto s, 
está relacionado con la densidad de corriente J, 
dentro de la integral. La ecuación puede 
simplificarse aún más tomando las derivadas de la 
función de Green e integrando en el área 
transversal del conductor en donde la densidad de 
corriente es constante, quedando: 
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La expresión (15) se llama la ecuación generalizada 
de Pocklington y representa el campo tangencial en 
un punto s, producido por todos los elementos de 
corriente s’ del conductor. En la integral la corriente 
es desconocida, por lo que no puede resolverse por 
métodos analíticos, pero sí mediante métodos 
iterativos. El cálculo debe hacerse para todos los 
puntos s sobre la superficie del conductor, lo que 
genera una matriz cuadrada que se resuelve 
usando el procedimiento conocido como Método de 
Momentos [6]. 
 
 
4. NUESTRA PROPUESTA 
 
Para resolver la ecuación (15) se debe partir de la 
suposición de que el campo eléctrico tangencial 
sobre la antena es cero, excepto en el punto de 
alimentación, facilitando la solución. La propuesta 
es válida si se considera que la antena se construye 
de un conductor perfecto, con lo que se cumple con 
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la condición de frontera de campo eléctrico 
tangencial cero sobre su superficie.  
 
Nuestra propuesta considera que la ecuación de 
Pocklington es válida no sólo en la superficie de la 
antena, sino también fuera pero cerca de ella, de 
modo que si es posible medir el campo en puntos 
cercanos, la corriente puntual se puede determinar 
resolviendo la ecuación (15) en forma discreta y no 
como integral. 
 
El procedimiento que hemos desarrollado, 
determina la corriente mediante la medición del 
campo en puntos específicos de la antena y 
considerando que la integral es discreta, 
convirtiéndose en una suma, dada por: 
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A excepción de la corriente, todos los elementos de 
la sumatoria se pueden determinar fácilmente de la 
geometría del sistema, de modo que puede 
construirse una matriz  que tiene la forma:  
 

                 
























































MNMNMM

N

N

E

E

E

I

I

I

ZZZ

ZZZ

ZZZ

   
 ... 

           
 ... 
 ... 

2

1

2

1

21

22221

11211

         (17) 

 
A partir de la ecuación (17) se obtiene la corriente 
puntual a lo largo de la estructura. Las Zmn 
representan impedancias dadas por el factor que 
multiplica a la corriente en la ecuación (16) y que 
son constantes y fácilmente obtenidas a partir de los 
elementos geométricos de la estructura. La matriz 
de corrientes se resuelve multiplicando la matriz de 
campo eléctrico, obtenida mediante las mediciones, 
por la inversa de la matriz de impedancias. 

Considérese por ejemplo la figura 3. Con una 
antena de dimensiones adecuadas, se mide el 
campo Em cerca de la ABP en un número suficiente 
de puntos; usando las ecuaciones (16) y (17) se 
pueden calcular, en módulo y fase,  las corrientes 
virtuales en cada punto de medición.  
 
Una vez obtenidas las corrientes virtuales, se 
calcula el campo lejano usando la teoría de 

arreglos, bajo la consideración de que las corrientes 
calculadas representan un arreglo de elementos 
puntuales que generan ese campo lejano. El campo 
radiado por un arreglo de fuentes puntuales está 
dado por la ecuación (18):  
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En (18) E0  representa el campo de una de las 
antenas del arreglo, en este caso de fuentes 
puntuales y cuyo valor se considera 1; la suma de 
los campos individuales de cada antena considera 
la diferencia de fase debida a la distancia y a la 
posición del punto de cálculo (d), definido por  
y la fase relativa de la corriente respecto de la 
antena de referencia (). 
 
 
5. EXPERIMENTO 

El trabajo de experimentación fue hecho sobre una 
antena LTE de 1.4 m de longitud, trabajando entre 
1.7 GHz y 2.7 GHz. La prueba de campo cercano se 
hizo en una cámara anecoica a 4 m de distancia. 
Posteriormente, se midió el campo sobre la 
superficie protectora de la ABP, midiendo con una 
antena pequeña, como muestra la figura 3. 

 
Fig. 3. Geometría de la medición. 

Una vez medido el campo, calculamos las corrientes 
virtuales usando la ecuación de Pocklington discreta 
(ecuación 16) y finalmente el campo lejano usando 
la teoría de arreglos (ecuación 18).  
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Fig. 4. Diagramas de radiación a) Medido en campo 

cercano y b) Calculado para 1732.5 MHz; 
c) Medido en campo cercano y d) Calculado para 

2655 MHz. 
 

La figura 4 muestra la comparación entre el campo 
cercano medido y el campo lejano calculado, para 
dos frecuencias 1732.5 y 2655 MHz. Se observa 
como el diagrama calculado afina el campo cercano, 
sobre todo haciendo más evidentes los ceros de 
campo y más angosto el lóbulo principal. Es 
necesario aclarar que la corrección fue hecha entre 
45° y 135°. El ángulo de 0° en las gráficas 
representa la referencia definida por el equipo de 
medición y de cómputo en la cámara anecoica, por 
lo que la dirección del lóbulo principal es 90°. 
 
Para comprobar nuestro procedimiento, se 
realizaron mediciones de una antena LTE en el Sitio 
de Calibración de Antenas del Centro Nacional de 
Metrología (CALTS-CENAM). Se entiende que, por 
ser un sistema abierto, es posible tener efectos de 
interferencia directa de otras antenas o de 
reflexiones en el proceso de medición, sin embargo 
los resultados ilustran con cierta claridad la 
exactitud del procedimiento propuesto, como se 
observa en las figura 5. Es evidente la similitud 
entre los campos medidos (en campo lejano) y los 
calculados mediante la ecuación de Pocklington, 
notando algunas diferencias en los lóbulos 

secundarios, acentuadas en las frecuencias altas. 
Las diferencias se pueden deber a las 
características de la antena de detección, usada en 
el cálculo, o quizá a reflexiones o interferencias en 
el lugar de medición. 
 
 
CONCLUSIONES 
 
Hemos presentado en este trabajo nuestra 
propuesta para obtener campo lejano a partir de la 
medición de campo en la región de Rayleigh de una 
antena cuyo diagrama de radiación se desconoce. 
El procedimiento define corrientes virtuales cerca de 
la antena para posteriormente usarlas para el 
cálculo de campo lejano mediante la teoría de 
arreglos. Los resultados comparados con 
mediciones de campo a distancias adecuadas, 
muestran una similitud que comprueba que el 
procedimiento es aceptablemente preciso. La 
reproducción del lóbulo principal es casi exacta, 
aunque existen diferencias, principalmente en los 
lóbulos laterales en algunas frecuencias; 
consideramos que esas diferencias se deben a que 
la antena de prueba no es del todo adecuada, 
estamos ahora desarrollando antenas que 
permitirán afinar el  método. 
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Fig. 5. Comparación de campo lejano medido (azul) 

y calculado (negro) para a) 1732.5, b)1892.5, 
c)1972.5, d)2132.5, e)2535 y f)2655 MHz. 
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Resumen: Para brindar mayor soporte técnico al mantenimiento del Patrón Nacional de Autoinductancia, 
realizado en el Laboratorio de Impedancia del CENAM, y para la realización de una comparación 
internacional de autoinductancia, se realizó la determinación de los coeficientes de temperatura de 
autoinductancia y de resistencia eléctrica de 7 inductores patrón de 10 mH. El coeficiente de temperatura de 
resistencia se determinó mediante técnicas de medición en corriente alterna y en corriente continua.   Se 
presentan los resultados de estas determinaciones y discusión sobre ellas. 
 
 
1. INTRODUCCIÓN 
 
El Patrón Nacional de Autoinductancia (PNA) es 
mantenido empleando inductores de valor nominal 
de 10 mH con núcleo toroidal no magnético con 
arrollamiento astático y simétrico, lo cual contribuye 
a la estabilidad del inductor y a que el coeficiente de 
temperatura de inductancia sea pequeño y 
constante, los cuales son calibrados a una 
temperatura ambiente nominal de 23 °C. Al realizar 
la medición de los inductores su temperatura no 
coincide con esta temperatura nominal, por lo cual 
es necesario realizar correcciones empleando su 
coeficiente de temperatura de autoinductancia 
(CTA). Del mismo modo, en comparaciones 
internacionales es muy importante definir una 
temperatura nominal de medición y proveer el CTA 
de los patrones viajeros para permitir la realización 
de dichas correcciones. 
 
En muchos Institutos Nacionales de Metrología 
(INM) los inductores del tipo GR1482 se emplean 
para mantener las referencias nacionales, y también 
son usados ampliamente para la realización de 
comparaciones internacionales [1]. En estudios 
realizados en los INM de Alemania y de la India se 
ha encontrado que el CTA de estos inductores no 
corresponde al especificado por el fabricante [2, 3], 
que nominalmente es de (30 ± 10) µH/H por °C, por 
lo cual se advierte que es necesaria la 
determinación del CTA de cada inductor en 
particular. 
 
El fabricante de este tipo de inductores indica que la 
resistencia eléctrica del devanado del inductor 
también cambia con la temperatura, especificando 
que el coeficiente de temperatura de resistencia del 
inductor (CTR) es de 32.3 m/°C para inductores de 

10 mH. Esta característica podría ser usada para 
determinar la temperatura del inductor a través de la 
medición de la resistencia eléctrica del devanado 
del mismo, pero además sería posible correlacionar 
los cambios de autoinductancia y de resistencia 
eléctrica del inductor para el aseguramiento de las 
mediciones durante una comparación internacional, 
principalmente para evaluar efectos de transporte. 
 
Bajo esta idea, se realizó la determinación de los 
coeficientes de temperatura de un total de 7 
inductores, de los cuales 4 pertenecen al grupo de 
patrones que permiten el mantenimiento del PNA, y 
el resto servirán para realizar la comparación 
internacional SIM.EM-K3 piloteada por el CENAM. 
 
 
2. SISTEMA PARA LA DETERMINACIÓN DE 

LOS COEFICIENTES DE TEMPERATURA 
 
Para la determinación del CTA y del CTR se realiza 
un solo experimento que consiste en realizar la 
medición de autoinductancia y de resistencia 
eléctrica en corriente alterna empleando un puente 
RLC a distintas temperaturas del inductor.   Para el 
caso del CTR esto también se puede realizar en 
corriente continua mediante el uso de un multímetro, 
lo cual se hizo para el caso de uno de los inductores 
para evaluar la equivalencia entre el CTR 
determinado en corriente alterna y el CTR 
determinado en corriente continua. 
 
Para cambiar la temperatura de los inductores se 
empleó un horno cuyo valor de temperatura se 
establece y se mide a través de un sistema digital 
automático como el mostrado en la figura 1.   El 
programa de computadora consta de un control PID 
digital cuyas constantes fueron determinadas 
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empleando las reglas de sintonización Ziegler-
Nichols [4] a través de la obtención de datos 
experimentales, el cual trabaja con ciclos de ajuste 
de 1 minuto, lo cual es suficiente considerando que 
la constante de tiempo del sistema es del orden de 
400 minutos. 
  

 
Fig. 1. Sistema de Control de Temperatura. 
 
El horno alcanza su temperatura estacionaria en 
aproximadamente 12 horas, para cambios de 1°C 
de temperatura, tal como ilustra en la figura 2. 
 

 
Fig. 2. Respuesta de temperatura del horno para 

un incremento de 1 °C. 
 
Una vez que la temperatura alcanza su estado 
estacionario, el control mantiene la temperatura 
dentro de un intervalo típico de ± 0.02 °C, tal como 
se muestra en la figura 3, la cual ilustra una vista 
ampliada de las últimas 10 horas de la gráfica de la 
figura 2.  
 
Cabe mencionar que este mismo sistema de control 
sirvió de base para la construcción de hornos 
controlados en temperatura que están siendo 
incorporados al PNA, los cuales tienen una 
estabilidad mejor a 0.02 °C y permiten disminuir las 
componentes de incertidumbre por efectos 
ambientales. 

 
Fig. 3. Estabilidad del horno durante 9 horas. 
 
 
3. CAMBIOS DINÁMICOS DE LA 

AUTOINDUCTANCIA Y RESISTENCIA 
ELÉCTRICA CON LA TEMPERATURA 

 
Como ya se mencionó, la determinación del CTA y 
del CTR en corriente alterna se logra con un solo 
experimento, que fue realizado empleando un 
puente RLC tipo GR1693 con resolución relativa de 
10-6 a una frecuencia de 1 kHz, tomando lecturas 
cada minuto. Esto permitió visualizar el cambio 
dinámico que tiene la autoinductancia y la 
resistencia eléctrica con la temperatura. 
 
Las figuras 4 y 5 muestran la evolución en el tiempo 
de la autoinductancia y resistencia eléctrica con la 
temperatura en aproximadamente 30 horas.   Se 
observa que la autoinductancia y la resistencia 
eléctrica no responden de manera inmediata a los 
cambios de temperatura, teniendo un tiempo de 
retraso de aproximadamente 45 minutos, 
observándose también que su estado estacionario 
se alcanza de 6 a 7 horas después que lo hace la 
temperatura. 
 

 
Fig. 4. Mediciones de temperatura e 

autoinductancia durante 30 horas. 
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Fig. 5.  Mediciones de temperatura y resistencia 

eléctrica durante 30 horas. 
 
La figura 6 muestra claramente que la 
autoinductancia y la resistencia eléctrica están 
correlacionadas a través de la temperatura, lo cual 
puede ser aprovechado para asegurar las 
mediciones de los patrones viajeros de la 
comparación SIM.EM-K3, principalmente cuando 
estos son transportados entre los laboratorios 
participantes. 
 

 
Fig. 6. Mediciones de temperatura e 

autoinductancia durante 30 horas. 
 
 
4. DETERMINACIÓN DEL CTA Y CTR EN 

CORRIENTE ALTERNA 
 
Para determinar el CTA y el CTR se midió la 
autoinductancia y resistencia eléctrica de los 
inductores a una frecuencia de 1 kHz en 4 
temperaturas distintas siguiendo una secuencia 
determinada para revelar posibles efectos de 
histéresis debidos a ciclos térmicos, tal como lo 
realizó Fiebiger y Dröge [2]. 
 
Las mediciones se realizaron iniciando en 25 °C 
hasta llegar a 28 °C, regresando a 25 °C.   Esta 
secuencia de mediciones se realizó en incrementos 
de 1 °C, excepto para el último caso, para el cual se 
realizó un decremento de 3 °C.   Para cada 
temperatura se calculó el valor promedio y 

desviación estándar de las lecturas para un periodo 
de tiempo de al menos 3 horas una vez que la 
autoinductancia y resistencia eléctrica alcanzaron su 
estado estacionario. 
 
La tabla 1 muestra los resultados para el caso de 
uno de los inductores caracterizados, y la figura 7 
ilustra estos mismos resultados en forma gráfica, 
donde observa que ambos coeficientes son lineales.   
A diferencia de lo encontrado por Fiebieger y Dröge 
[2], no se observó ningún efecto significativo de 
histéresis, lo cual abre un campo de investigación 
para explicar esta diferencia. 
 

Temperatura ±  
(°C) 

Autoinductancia 
Desv. Valor 
Prom. ±  

(nH) 

Resistencia
Desv. Valor 
Prom. ±  

(m) 

24.988 ± 0.010 -625 ± 54 -49.97 ± 0.39 
25.963 ± 0.024 -201 ± 42 -16.56 ± 0.40 
26.992 ± 0.011 197 ± 42 16.50 ± 0.36 
27.982 ± 0.020 629 ± 31 50.03 ± 0.40 
24.974 ± 0.007 -648 ± 47 -49.46 ± 0.43 

Tabla 1.  Mediciones de Autoinductancia y 
Resistencia eléctrica a 1 kHz del inductor L3. 
 

 

Fig. 7. Mediciones de Autoinductancia y 
Resistencia eléctrica a 1 kHz del inductor 
L3. 

 
El valor del CTA y del CTR se determinó a través 
del método de mínimos cuadrados [5].   Tal como lo 
realizaron Fiebiger y Dröge [2] se estimó la 
incertidumbre expandida del CTA y del CTR 
tomando en cuenta la dispersión individual de cada 
punto de medición, adicionando la contribución de la 
dispersión de las mediciones de temperatura. 
 
Tal como se mencionó, se determinaron los 
coeficientes de un total de 7 inductores, cuyos 
resultados se muestran en la tabla 2.   Se puede 
observar que en 4 de los 7 inductores el CTA 
rebasa la especificación del fabricante, tal como se 
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encontró en [2, 3], mientras que en el resto de los 
casos se encuentra dentro de lo especificado, pero 
siempre es mayor al esperado (30 µH/H por °C). 
 
En el caso del CTR no se cuenta con los límites de 
especificación del fabricante, sin embargo se 
observa que los valores determinados se 
encuentran alrededor del valor esperado dentro de 
un intervalo de ± 0.6 m/°C. 
 

Inductor 
CTA 

(µH/H por °C) 
CTR

(m/°C) 

L1 44.4 ± 2.4 32.36 ± 0.27 
L2 39.0 ± 1.6 32.7 ± 1.7 
L3 41.9 ± 3.4 33.15 ± 0.74 
L4 41.9 ± 3.6 32.9 ± 6.9 
L5 37.3 ± 1.8 32.3 ± 7.7 
L6 48.6 ± 1.6 32 ± 13 
L7 37.6 ± 1.4 33.26 ± 0.35 

Tabla 2.  CTA y CTR de los inductores 
caracterizados. 

 
Para efectos de la realización de las correcciones 
de autoinductancia por temperatura mediante la 
medición de resistencia eléctrica del devanado del 
inductor conviene encontrar un coeficiente de 
resistencia de autoinductancia (CRA) definido por el 
cociente del CTA y el CTR, tal como lo muestra la 
ecuación 1. 
 

CTR
CTACRA   (1)

 
La tabla 3 muestra el valor de este coeficiente para 
los 7 inductores caracterizados 
 

Inductor 
CRA 

(µH/H por m) 

L1 1.373 ± 0.016 
L2 1.192 ± 0.095 
L3 1.26 ± 0.10 
L4 1.24 ± 0.27 
L5 1.14 ± 0.32 
L6 1.47 ± 0.61 
L7 1.32 ± 0.41 

Tabla 3.  CRA de los inductores 
caracterizados. 

 
A partir de esta información, se encontró que se 
requiere medir la resistencia eléctrica del inductor 
con una incertidumbre menor a 0.68 m para lograr 

correcciones de autoinductancia con incertidumbre 
menor a 1 µH/H, lo cual resulta complicado lograr 
por medio un puente RLC, pero podría realizarse 
por medio de un multímetro de alta exactitud.   Por 
lo anterior, se requiere saber si el CTR determinado 
en corriente alterna es válido para ser usado con 
mediciones en corriente continua. 
 
 
5. CRA EN CORRIENTE CONTINUA 
 
Esta determinación fue realizada solo para el 
inductor L1 a través de la determinación del CTR en 
corriente continua empleando el mismo sistema de 
medición, sustituyendo el puente RLC por un 
multímetro de alta exactitud de 8 ½ dígitos en la 
función de medición de 4 terminales, siguiendo el 
método ya descrito. 
 
El CRA determinado en corriente continua fue de 
(1.402 ± 0.077) µH/H por m, el cual solo difiere 
0.03 µH/H por m del valor del CRA en corriente 
alterna, tal como se ilustra gráficamente en la figura 
8, de donde se concluye que para efectos de 
correcciones de autoinductancia por temperatura 
midiendo resistencia eléctrica ambos coeficientes 
son equivalentes dentro de su incertidumbre. 
 

 
Fig. 8.  CRA en corriente alterna y en corriente 

continua. 
 
 
6. DISCUSIÓN SOBRE EL USO DEL CRA 
 
En la práctica, para realizar correcciones de 
autoinductancia por efecto de temperatura se tiene 
la alternativa de emplear el CRA determinado en 
corriente alterna o en corriente continua.   La 
decisión de usar este medio no radica totalmente en 
el conocimiento del CRA, sino también en el 
conocimiento del valor de resistencia eléctrica del 
inductor a una temperatura de referencia, el cual 
puede lograrse con mejor exactitud empleando una 
técnica de medición en corriente continua.   No 
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obstante lo anterior, es necesario realizar un estudio 
adicional sobre la estabilidad a largo plazo del valor 
de resistencia eléctrica del inductor, que para 
efectos de una comparación internacional podría 
representar una contribución de incertidumbre 
crítica. 
 
 
7. CONCLUSIONES 
 
En este trabajo se presentaron las determinaciones 
experimentales del CTA y del CTR en corriente 
alterna de 7 inductores patrón, realizadas a través 
de un solo experimento de medición.   Estas 
determinaciones permiten reducir las contribuciones 
de incertidumbre por correcciones en temperatura 
del PNA, dando así mayor soporte técnico al mismo, 
así como para la realización de la comparación 
SIM.EM-K3. 
 
Las características de los CTA encontradas en otros 
INM, respecto a las especificaciones del fabricante, 
coinciden con las encontradas en este trabajo.   Así 
mismo, los efectos de histéresis descritos en otros 
trabajos no se presentaron de manera significativa, 
lo cual puede ser objeto de experimentación y 
posterior estudio. 
 
Los resultados permiten concluir que el CRA 
calculado en corriente alterna y en corriente 
continua son equivalentes, y podrían permitir su 
empleo para realizar correcciones de 
autoinductancia, requiriendo adicionalmente 
conocer el valor de resistencia eléctrica del inductor 
a una temperatura de referencia y su estabilidad a 
largo plazo. 
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Resumen: La salud  es muy importante para cada ser humano y depende fundamentalmente de la 
capacidad de obtener un diagnóstico fiable. Actualmente las mediciones de la presión arterial, la altura, el 
peso, la cantidad de glucosa en la sangre, la temperatura, el ritmo cardíaco, la cantidad de oxígeno en la 
sangre, etc., tienen cada vez mayor importancia en la seguridad y el bienestar del paciente. Para controlar 
cada uno de estos parámetros hay una ciencia dedicada a las mediciones que se conoce como Metrología. 
La Metrología cumple un papel muy importante en el desarrollo industrial de Ecuador y principalmente en la 
salud humana. Dando la debida importancia a esta área, desde hace varios años, se ha estado investigando 
y desarrollando la Metrología Biomédica en Ecuador con el fin de conocer las necesidades de medición en el 
campo de la salud, por lo que, la empresa EMCO Electrónica Médica & Control Cía. Ltda., se dedica a la 
calibración de equipos médicos. Los principales equipos médicos que calibra la empresa son: monitores de 
presión arterial, desfibriladores, monitores de signos vitales, pulsioxímetros SpO2, electrocardiógrafos, 
esfigmomanómetros,  unidades de electro cirugía, máquinas de anestesia y ventiladores mecánicos (equipos 
de soporte vital). 
Para reafirmar la competencia técnica, el departamento de Metrología de EMCO Electrónica Medica & 
Control se encuentra en proceso de acreditación en las magnitudes de temperatura, baja frecuencia, energía 
y presión las cuales cubren la calibración de los mencionados equipos. Por lo tanto este artículo tiene como 
objetivo presentar el procedimiento, la validación y el cálculo de incertidumbre en la calibración de los 
desfibriladores manuales. 
 
 
1. INTRODUCCIÓN 
 
Siendo la Metrología una ciencia de gran 
importancia para la salud humana, se debe tomar 
en cuenta que no se dado la respectiva importancia 
a esta área de la metrología y se conoce que en el 
Ecuador y en algunos países en Sur América no 
existen laboratorios acreditados en el área de 
Metrología Biomédica, es por esta razón que nos 
hemos preocupado por mediciones confiables en 
equipos médicos.   
 
Por tal motivo se ha ido desarrollando, en base a 
trabajos efectuados en algunos países de la región 
y en el trabajo habitual, un procedimiento con su 
respectivo cálculo de incertidumbre para la 
calibración de los desfibriladores con el objetivo de 
informar  su importancia, validar el método y poder 
continuar con el proceso de la Acreditación.  
Sobre la fibrilación ventricular o trastorno del ritmo 
cardiaco diremos que es una por no decir la más 
grave de todas las arritmias cardiacas; la cual, si no 
se detiene en 2 o 3 minutos, es casi siempre mortal. 
Se denomina fibrilación ventricular o trastorno del 

ritmo cardiaco que presenta un ritmo ventricular 
rápido (>250 latidos por minuto), irregular, de 
morfología caótica y que lleva irremediablemente a 
la pérdida total de la contracción cardíaca, con una 
falta total del bombeo sanguíneo y por tanto a la 
muerte del paciente. 
 
Es el ritmo final en la mayoría de las muertes 
súbitas y puede aparecer como complicación en 
prácticamente todas las patologías cardíacas. En la 
mayoría (entre el 75-80%) tienen enfermedad 
coronaria, cerca de un 20% otros tipos de patología 
cardíaca como la miocardiopatía hipertrófica y la 
miocardiopatía dilatada y finalmente en un 5% en 
los que no se detecta patología. 
 
Dentro de este último grupo se ha identificado un 
subgrupo que presenta el denominado Síndrome de 
Brugada, una anomalía de origen genético que 
afecta al canal del sodio cardíaco.  
 
Este síndrome tiene un ECG característico con 
bloqueo de rama derecha y elevación del segmento 
ST en las derivaciones derechas. 
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El único tratamiento eficaz es la desfibrilación, que 
consiste en dar un choque eléctrico de corriente 
continua que despolariza simultáneamente todo el 
corazón, provocando en caso de éxito y tras una 
pausa, una actividad eléctrica normal o por lo 
menos eficaz. La eficacia de este tratamiento 
disminuye con el paso de los minutos. En caso de 
darse precozmente (antes de los cinco minutos) 
tiene una supervivencia de 49 – 75 % y desciende 
cada minuto un 10 – 15 %. 
 
En caso de que el paciente presente una posibilidad 
alta de tener una fibrilación ventricular se puede 
plantear, si es pertinente, la implantación de un 
desfibrilador automático implantable (DAI) [1] ver 
figura 1. 
 

 

 
 Fig. 1. Ejemplo de señales de fibrilación ventricular 
 
Puede ser administrado de forma electiva o urgente, 
si la situación compromete la vida del paciente. 
 
Las señales eléctricas o polarización eléctrica que 
provocan la contracción de los músculos cardíacos 
trabajan de manera sincronizada (cíclica) y única, 
cuando existe una alteración por patologías 
cardíacas o evento externo (Ej: alteraciones por 
accidentes) la señal sincronizada se altera y existe 
un desequilibrio en el funcionamiento del corazón 
como lo muestra la figura 2. 
 
El objetivo de desfibrilador es despolarizar 
(inicialización) el sistema eléctrico en el corazón.  

 

 
Fig. 2. Gráfico de corazón normal vs corazón en 
fibrilación ventricular 
 
 
2. PROCEDIMIENTO DE CALIBRACIÓN 
 
La calibración de desfibriladores consiste en 
determinar el error de la medición, lo cual es  la 
relación entre los valores de las magnitudes 
indicados por valores representados por una medida 
materializada  y los valores correspondientes 
determinados por medio de los patrones (1). 
 
Para nuestro caso se utilizó como patrón, un 
analizador de desfibriladores Marca: FLUKE 
BIOMEDICAL, Modelo: IMPULSE 7000DP. Dicho 
patrón tiene una trazabilidad a través de un 
laboratorio externo competente. 
 
El método utilizado para la calibración del 
desfibrilador se conoce como comparación. Se ha 
seleccionado para las pruebas un desfibrilador 
marca: HP, modelo: 43120A como generador de 
energía con un rango de descarga de 0 a 360 J. 
 

1. Comprobar que las baterías del EBC Equipo 
bajo calibración se encuentren operativas 
según procedimiento interno. 
 

2. Comprobar que las paletas de descarga 
estén libres de suciedad, óxido y gel  
conductivo. 
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3. Comprobar estado de cables y conectores. 

 
4. Dejar encendidos el Patrón 15 minutos 

antes de la medición. 
 

5. Seleccionar puntos de descargas en función 
del uso del desfibrilador ya sea paciente 
pediátrico o adulto. Ver tabla 1. 

 
6. Iniciar la medición por el punto más bajo de 

escala seleccionada. 
 

7. Tomar cinco mediciones por cada punto 
hasta llegar al punto más alto de la escala 
seleccionada. 

 
ADULTO PEDIÁTRICO 

MONOFÁSICO BIFASICO MONOFÁSICO BIFASICO 
J J J J 

50 30 10 5 
100 50 50 30 
160 75 100 50 
250 100 160 75 
300 150 250 100 
360 200 300 150 

 
Tabla. 1. Valores nominales de calibración en 
función de tipo de paciente 
 
Nota: Los valores podrían variar de acuerdo al modelo y marca del equipo. 
 
Para el caso de nuestro estudio los puntos de 
calibración particular que se han tomado son de 50 
J, 100 J, 160 J, 250 J, 300 J, 360 J. 
 
Una vez que hayamos tomado todas las mediciones 
estas serán registradas para el cálculo 
correspondiente. 

 

 
Fig. 1. Ejemplo de calibración 

 

3. RESULTADOS 
 

PEBCΔeX     (1) 
 

XΔe  Error de indicación del equipo bajo 
calibración. 
EBC = Equipo bajo calibración 
P = Patrón 
 
Para la estimación de la incertidumbre en la 
calibración de desfibriladores, el equipo bajo prueba 
genera la variable y el patrón de trabajo la mide, por 
lo tanto, deben tenerse en cuenta las siguientes 
actividades [3]: 
 
Modelo de medición. El error en la indicación del 
equipo bajo calibración a una energía  cualquiera 
está dado por el siguiente modelo de medición: 
 

 
 

















DS

I(S)SII(S)

I(X)I(X)X δe

δeee
δeeΔe

)(  (2) 

 
Donde cada uno de los factores de influencia son: 
 

Xe : Error de indicación del equipo bajo 
calibración. 

)( XIe : Energía indicada por el equipo bajo 
calibración. 

)( XIe : Desviación posible (desconocida) que 
resulta por la resolución finita en la indicación del 
equipo bajo calibración. 

)(SIe : Energía indicada por el patrón de 
referencia. 

)(SIe
: Error de indicación del patrón de 

referencia según su certificado de calibración. 

)(SIe : Desviación posible (desconocida) que 
resulta por la resolución en la indicación del patrón 
de referencia. 

)(DSe : Desviación posible (desconocida) del 
error de indicación del patrón de referencia que 
resulta de derivas respecto a su última calibración. 

)( XIe ; Evaluar la energía promedio de 5 mediciones 
tomadas en él equipo bajo calibración como una 
incertidumbre Tipo A. 

y Es la desviación standard de los n resultados, 
es: 
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La desviación standard de la media de los n 
resultados, es: 

 

n
eu y

XI


)( )(    (3.1) 

 

)( XIe ; Evaluar la mínima división de escala del 
equipo bajo calibración como una incertidumbre 
Tipo B. El valor esperado para la corrección es cero. 
 

32
Resolución)( )( XIeu     (4) 

 

)(SIe ; Evaluar la mínima resolución del patrón de 
referencia como una incertidumbre Tipo B. El valor 
esperado para la corrección es cero. 
 

32
Resolución)( )( SIeu     (5) 

)(SIe ; de acuerdo al certificado de calibración del 
patrón de referencia, a la energía actual de 
medición, el error del patrón y la incertidumbre 
expandida reportada para este punto con k = 2. 
 

32
)(

)__()()(

)(

)(

ErrorU
eu

realizadanocorrecciónupatrónueu

SI

SI




(6) 

 

)(DSt ; Evaluar el historial de las calibraciones del  
patrón como una incertidumbre Tipo B. Se ha 
establecido que se tiene una deriva de la 
incertidumbre entre calibraciones. El valor esperado 
para la corrección es asumido igual a cero y su 
incertidumbre estándar es estimada por: 
 

32
)( )(

Deriva
eu DS    (7) 

 
Los coeficientes de sensibilidad de la ecuación (2) 
son igual a uno  
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Por lo tanto la forma en la que se combina estas 
incertidumbres según la GUM [2] es la siguiente: 
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      (8) 
 
Luego de estimar la incertidumbre combinada 
procedemos a calcular los grados de libertad según 
la siguiente expresión: 
 

)(1

)(

4
4

1

4
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eff
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f
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     (9) 

 
eff  Número de grados de libertad de la medición 

 )( xc eu  Incertidumbre combinada de la medición 

)( ixu  Incertidumbre de la medición de cada factor 
de influencia. 
 
Para nuestro caso hemos obtenido un factor k = 2 
para una distribución normal corresponde a una 
probabilidad de cobertura de aproximadamente el 
95% 
 

 euU ck *22                                                   (10) 
 
3.1. Resultados A 
Los resultados obtenidos de varias calibraciones se 
evaluaron en función del error normalizado (11).  

2
2

2
1

21

técnicotécnico

técnicotécnico

UU

EE
EN




                                (11) 
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Se realizaron calibraciones de dos desfibriladores 
con dos diferentes técnicos. Ver tablas 2 y 3. 
 
Es importante aclarar que los errores obtenidos 
deben ser siempre ± 10% del valor nominal medido, 
esto se debe a que la dosificación debe ser 
proporcional al peso del paciente, si la dosificación 
es menor a los establecido la energía no alcanza a 
detener la fibrilación y se pierde tiempo en la 
resucitación del  paciente y la dosificación es mayor 
la energía suministrada puede detener 
definitivamente el corazón. 
 
 
Valor 
nominal 

Error 1 U1 Error 2 U2 EN 

J J J J J J 
50 3,0 0,6 4,0 1,2 0,7 
100 3,7 0,9 5,3 1,7 0,8 
160 3,1 2,2 5,0 1,5 0,7 
250 3,4 2,6 6,3 4,2 0,6 

 
Tabla 2. Valores obtenidos por dos mediciones 
evaluando con el error normalizado del equipo HD-
9000C 
 
 
Valor 
nominal 

Error 1 U1 Error 2 U2 EN 

J J J J J J 
50 -1,2 2,4 0 1,2 0,4 
100 -1,8 1,2 -1,3 1,3 0,3 
160 -0,1 1,3 1,0 1,2 0,6 
300 -4,9 2,6 -2,0 1,2 1,0 

 
Tabla 3. Valores obtenidos por dos mediciones 
evaluando con el error normalizado del equipo HP 
78620A 
 
 
4. DISCUSIÓN 
 
Los valores de error e Incertidumbre de cada 
técnico se evaluaron con la fórmula del error 
normalizado en cada punto medido y se obtuvieron 
valores menores e iguales a 1, lo cual determina la 
compatibilidad de los resultados y la validación del 
método. 
  
En el Ecuador no existen laboratorios acreditados 
en el área biomédica, razón por la cual se quiere 
demostrar la importancia de esta área en nuestro 
país y de esta manera tener un mejor control de la 
salud humana a través de mediciones confiables.  
 
 

5. CONCLUSIONES 
 
El presente procedimiento da los lineamientos para 
realizar la calibración a desfibriladores; con su  
respectivo cálculo de incertidumbre. 
 
Se obtuvieron las ecuaciones para propagar la 
incertidumbre a valores de energía calculados a 
partir de valores conocidos.  
 
Se realizó la evaluación numérica de las ecuaciones 
obtenidas en los intervalos de mayor interés para 
los casos mencionados. 
 
Las ecuaciones obtenidas se pueden usar en 
desfibriladores que cuentan con opción para indicar 
el valor medido. 
 
EMCO cuenta con la documentación necesaria para 
cumplir con el sistema de calidad, por lo que se 
pretende obtener la acreditación  ante el Organismo 
Acreditación Ecuatoriano OAE en lo relacionado a 
los procedimientos e instructivos para la 
calibración/ensayo de equipo electromédico, con lo 
que será posible asegurar el servicio al paciente y 
certificar la calidad de las entidades prestadoras de 
salud asegurando que los Equipos de medición y 
diagnóstico utilizados para tal fin cumplen con la 
seguridad y exactitud de los valores permitidos. 
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Resumen: En este trabajo se presenta la realización de un patrón primario para la medición de potencia 
eléctrica en radiofrecuencias en el alcance de frecuencia de 0.05 GHz a 18 GHz. El patrón consiste de un 
microcalorímetro en línea de transmisión coaxial de 7 mm, de un detector bolométrico de potencia en 
conector coaxial tipo N, así como de la instrumentación electrónica para su operación. Se presentan también 
los resultados de la evaluación del factor de corrección del calorímetro, de la eficiencia efectiva del detector 
bolométrico y de su incertidumbre de medida. 
 
 
1. INTRODUCCIÓN 
 
El laboratorio de Potencia Eléctrica (PE) en 
Radiofrecuencias (RF) del CENAM tiene una 
demanda creciente de servicios de calibración de 
PE en RF de alta exactitud. La mayoría de estas 
solicitudes de servicio provienen de organismos 
involucrados en el proceso de evaluación de la 
conformidad de equipo electrotécnico, electrónico 
de telecomunicaciones y automotriz. Para satisfacer 
la demanda de estos servicios de calibración, el 
CENAM desarrolló un Patrón Primario de PE 
(PPPE) en RF, el cual materializa la unidad del watt 
(W) en RF y que al ser una unidad derivada tiene 
trazabilidad directa hacia otros patrones nacionales 
que materializan las unidades del SI en el CENAM. 
 
A nivel primario, la medición de PE en RF se basa 
en el método de sustitución de potencias. En este 
método se establece una relación entre el nivel 
promedio de la potencia de la señal de RF que se 
quiere medir y un nivel equivalente de potencia en 
corriente continua (c.c.). El nivel de potencia en c.c. 
se determina con alta exactitud a través de 
mediciones de tensión eléctrica continua en un 
resistor dependiente de la temperatura, termistor, el 
cual se opera a un valor de resistencia constante. 
Esta relación a su vez permite establecer la 
trazabilidad de las mediciones de PE en RF al 
patrón nacional de tensión eléctrica continua. 
 
 
2. DESCRIPCIÓN DEL PATRÓN 
 
El PPPE en RF se compone, básicamente, de un 
microcalorímetro en línea de transmisión coaxial de 
7 mm [1], de un detector de potencia bolométrico 

(DPB) en conector coaxial tipo N [2] (véase la figura 
1), así como de la instrumentación electrónica para 
su operación. El patrón actualmente tiene un 
alcance en frecuencia de (0.05 a 18) GHz. 
 
 

 

Fig. 1.  Patrón primario de PE en RF. 
 
 
2.1 Método de detección de potencia en RF 
El DPB cuenta con un par de elementos termistores 
para la detección de la potencia promedio de RF [2] 
mediante el método primario de sustitución de 
potencias. Estos termistores son resistores cuyo 
valor de resistencia varía en función de la 

Cubierta del 
microcalorímetro

Microcalorímetro

Detector 
bolómetrico

Simposio de Metrología 2014 
____________________________________________________

 
 

____________________________________________________
6 - 10 de Octubre, 2014 

_________________________________________

ISBN 978-607-96162-9-8 383 Simposio Metrología, Memorias 
CENAM



temperatura, o sea bolómetros, con un coeficiente 
de temperatura negativo. El método de sustitución 
de potencias requiere de dos condiciones de 
operación diferentes. En la primera de ellas, una 
fuente de corriente continua, materializada por un 
puente de sustitución de potencias [3], hace fluir una 
corriente de polarización a través del bolómetro, 
materializado con la combinación en serie del par de 
termistores para mantener un valor constante de 
resistencia de 200 . En la segunda de ellas, se 
aplica PE de RF a través del microcalorímetro, en 
esta condición, la fuente de c.c. disminuye la 
corriente de polarización en los termistores para 
mantener constante el valor de su resistencia en 
200 . 
 
El cambio en la corriente de polarización de c.c. 
aplicada en las dos condiciones se determina con 
alta exactitud a través de mediciones de tensión 
eléctrica continua, permitiendo determinar el cambio 
de la potencia de c.c.. La cantidad de potencia de 
c.c. que tiene que extraerse a fin de mantener 
constante el valor de resistencia en 200 , se le 
llama potencia sustituida, Pcc, y es 
aproximadamente igual a la PE en RF neta 
absorbida por el DPB, PRF,net. El valor de Pcc se 
calcula mediante la ecuación (1). 
 

  RVVP ONRFOFFRFcc
2

,
2

,    (1) 
 

donde VRF,OFF es la tensión de polarización de c.c. 
en ausencia de RF, VRF,ON es la tensión de 
polarización de c.c. en presencia de RF y R es la 
resistencia nominal del par de termistores. 
 
La Pcc y la PRF,net absorbida por el DPB no son 
exactamente iguales debido a errores inherentes a 
la sustitución de potencias y a que no toda la 
energía de RF que incide en el detector es 
absorbida por los termistores. La combinación de 
los efectos de pérdidas están englobados en el 
factor de corrección llamado eficiencia efectiva del 
DPB,	ηe. La 	ηe de los detectores de potencia varía 
en función de la frecuencia y tiene valores entre 0.9 
y 1.0. Esto significa que si se desconoce la 	ηe de un 
detector, las mediciones de potencia se realizarían 
con errores de medición de hasta 100 mW/W. No 
obstante, si se conoce y se toma en cuenta la 	ηe de 
un detector, la medición de potencia puede 
realizarse con exactitudes entre (0.5 y 5.0) mW/W. 
 
El microcalorímetro se utiliza para medir con muy 
alta exactitud la 	ηe del DPB [1]. Una vez que se 
conoce la 	ηe del detector, éste se utiliza como 

patrón de transferencia para medir la 	ηe o el factor 
de calibración de otros detectores de potencia [4], 
siendo esta la forma usual en que se disemina la 
alta exactitud que brinda el patrón primario. Con el 
microcalorímetro se mide el efecto de toda la 
energía en RF que se disipa en el DPB. Esto se 
logra midiendo el incremento de temperatura en el 
detector con respecto a una masa térmica de 
referencia para las dos condiciones de operación 
requeridas por el principio de sustitución de 
potencias. Los cambios de temperatura se evalúan 
con una termopila. La 	ηe para cada frecuencia de 
medición se calcula con la ecuación (2). 
 

 
 2,,,,

2
,,1

OFFRFONRFOFFRFONRF

OFFRFONRF
e

VVee

VV
g




  (2) 

 
donde eRF,OFF es la tensión en la termopila en 
ausencia de RF, eRF,ON es la tensión en la termopila 
en presencia de RF y g es el factor de corrección de 
la combinación calorímetro - DPB. El término g es 
un factor dependiente de la frecuencia que describe 
la respuesta relativa de la termopila a la potencia de 
c.c. y a la potencia en RF [5]. La 	ηe es 
independiente de errores por desacoplamiento, los 
cuales son considerados por separado al momento 
de realizar la calibración de otros detectores de 
potencia. La PRF,net se calcula como se indica en la 
ecuación (3), y su exactitud depende 
primordialmente de la exactitud con que se mida la 
	ηe del DPB en el microcalorímetro, razón por la cual 
la estimación de la  ηe es una tarea fundamental en 
los laboratorios nacionales de metrología (LNM). 
 

eccnetRF PP ,    (3) 

 
2.2 Detector de potencia bolométrico 
En la figura 2 se muestra la sección transversal del 
DPB. Este detector se fabricó de acuerdo con las 
especificaciones de diseño establecidas en [2], y 
periódicamente se miden los valores del módulo de 
su coeficiente de reflexión, ||, y de su 	ηe, para 
asegurar que puede operar como patrón de 
transferencia. Con este DPB se pueden medir 
niveles de PE en RF en el alcance de 1 mW a 10 
mW para frecuencias de (0.05 a 18) GHz. 
 
2.2.1 Materiales de fabricación 
Las piezas del DPB se fabricaron de materiales con 
conductividad térmica alta como el cobre (Cu) 
electroformado (395 W/mK) y la aleación de cobre-
berilio (372 W/mK). Las piezas de la línea coaxial de 
entrada se fabricaron en Cu electroformado, con el 
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propósito de disminuir la rugosidad de sus paredes 
y las perdidas por propagación en la línea coaxial de 
entrada. El resto de las piezas del cuerpo del 
detector se fabricaron de la aleación de cobre-berilio 
(CuBe). Todas las piezas están recubiertas de oro 
(Au) para evitar que se deterioren las características 
térmicas y eléctricas de sus superficies. 
 
 

 

Fig. 2. Sección transversal del detector bolométrico. 
 
 
2.2.2 Dimensionamiento de piezas 
La masa térmica del detector está optimizada para 
disminuir la constante de tiempo de las mediciones 
de 	ηe en el microcalorímetro, haciendo más 
eficiente la operación del patrón primario. El tiempo 
de medición promedio por frecuencia de la 	ηe es de 
35 minutos. Existen comercialmente algunos tipos 
de DPB cuya masa de 142 g es muy grande en 
comparación con la del detector desarrollado para 
este patrón primario, de tan sólo 53 g, por lo que 
aquellos no son aptos para emplearse como 
patrones de transferencia en el microcalorímetro. 
 
2.2.3 Montaje de elementos de detección 
El par de elementos termistores están conectados 
en serie para su polarización en c.c. y en paralelo 
para las señales de RF, de manera que para igualar 
la impedancia característica de la línea coaxial del 
microcalorímetro, 50 Ω, cada elemento se opera a 
un valor de resistencia de 100 Ω, así la combinación 
en serie produce un valor de 200 Ω, en tanto que la 
combinación en paralelo resulta de 50 Ω. El cuerpo 
del detector se diseñó para alojar el montaje del par 

de termistores en una cavidad que sirve como 
terminación de la línea coaxial de 7 mm del DPB [2]. 
 
El alambrado del montaje del par de termistores 
está hecho de tal manera que es posible hacer una 
conexión a cuatro hilos con el puente de sustitución 
de potencias, figura 3. Esto es especialmente 
importante porque la resistencia del cableado entre 
el par de termistores y el puente de sustitución de 
potencias afecta el valor de la resistencia de 
operación en c.c. del detector, esta situación se ve 
reflejada como un error en la estimación de la PE en 
RF [6]. El alambrado se realizó con alambres de Cu 
con recubrimiento de Au [7], siendo ésta una 
característica única y distintiva en montajes de este 
tipo. El puentes de sustitución de potencias que 
permiten hacer tal conexión se conocen como tipo 
NIST IV o simplemente Tipo IV [3]. 
 
2.2.4 Blindaje contra fugas por radiación 
La fuga de energía de RF por radiación es una 
fuente de error de primer orden en la estimación de 
la 	ηe del DPB. La energía que no se disipa en la 
línea coaxial de entrada de RF, pero que tampoco 
se detecta por el par de termistores ni por la 
termopila se fuga por radiación. La energía se 
puede fugar a través de las uniones mecánicas del 
cuerpo del detector, de las terminales de 
polarización y del conector coaxial de entrada. El 
detector está diseñado para minimizar cualquier 
espacio entre las uniones mecánicas de las piezas 
que constituyen el cuerpo. Las fugas que puedan 
presentarse en las uniones roscadas se reducen 
colocando pintura conductora entre las roscas. Las 
paredes del cuerpo del detector son muy delgadas 
0.7 mm, por lo cual la tapa del detector está 
diseñada para acoplarse a presión [2]. 
 
Al interior del DPB, cada uno de los cuatro 
contactos de polarización en c.c. cuentan con un 
filtro pasa bajas en configuración PI (un par de 
capacitores con un inductor de ferrita) y ferritas para 
evitar que la energía de RF se fugue a través de las 
terminales de polarización, figura 3. Adicionalmente, 
todo el espacio sobrante es ocupado por material 
capaz de absorber la energía de RF, figura 4. Los 
contactos de polarización están terminados en un 
conector miniatura a través del cual se aplica la 
señal de polarización proveniente del puente de 
sustitución de potencias. 
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Fig. 3.  DPB sin tapa y sin absorbentes de RF. 
 
 

 

Fig. 4.  DPB sin tapa y con absorbentes de RF. 
 
 
2.3 Microcalorímetro 
El microcalorímetro se desarrolló en línea de 
transmisión coaxial de 7 mm y conector tipo N 
hembra. Este microcalorímetro se fabricó de 
acuerdo con la mayoría de las especificaciones 
establecidas en la referencia [1]. Las diferencias 
entre ambos diseños radican principalmente en la 
sección coaxial de entrada de señal de RF, en la 
geometría de la masa (anillo) de referencia térmica 
y de la termopila utilizada (elementos tipo Peltier). 
En la figura 5 se muestra el microcalorímetro. 
 
El microcalorímetro primordialmente sirve para 
medir el incremento de temperatura en el DPB. Con 
esa información se evalúa con muy alta exactitud la 
	ηe del detector, ecuación 2, a diferentes niveles de 
potencia en el intervalo de 1 mW a 10 mW, para el 
alcance en frecuencia de (0.05 a 18) GHz. La 	ηe del 
detector típicamente se mide en 210 frecuencias 
dentro del alcance indicado. El tiempo que se 
requiere para realizar tal medición, con el sistema 
automatizado que se describe en la referencia [7], 
es de aproximadamente 110 horas. 
 
2.3.1 Consideraciones de diseño 
La función primordial del microcalorímetro es medir 
el efecto de toda la energía en RF que se disipa en 
forma de calor en el DPB. Esto se logra midiendo el 

incremento de temperatura en el DPB con respecto 
a una masa térmica de referencia, con forma de 
anillo, para las dos condiciones de operación 
requeridas por el principio de sustitución de 
potencias. Los cambios de temperatura se evalúan 
midiendo la tensión de salida de un par de 
elementos tipo Peltier localizados entre el 
calorímetro y la masa térmica de referencia. Los 
cambios de temperatura que se registran son muy 
pequeños, del orden de 0.05 °C (50 mK), por lo que 
el microcalorímetro está diseñado para operar 
dentro de un baño de agua a temperatura 
controlada a fin de minimizar el efecto producido por 
los cambios de la temperatura ambiental. El baño de 
agua que se utiliza mantiene las variaciones de 
temperatura en el orden de ± 0.8 mK. 
 
 

 
Fig. 5.  Vista lateral del Microcalorímetro. 

 
 
2.3.2 Ensamble de la termopila 
Este ensamble incluye la sección coaxial de 
aislamiento térmico, figura 6, el par elementos 
Peltier que operan como una termopila, así como la 
masa térmica de referencia con forma de anillo, 
figura 7. La sección coaxial de 7 mm de aislamiento 
térmico se localiza entre el bolómetro y el plato base 
del microcalorímetro que está en contacto con el 
baño de agua. Esto permite que la temperatura del 
DPB aumente con respecto a la del plato base. La 
sección de aislamiento es un tramo corto de línea 
de transmisión coaxial de 7 mm. El cuerpo del 
conductor exterior incluye una sección con paredes 
delgadas, 254 m, y está hecho de CuBe con 
recubrimiento de Au. El conductor interior incluye 
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de 	ηe que se obtienen con este patrón primario son 
comparables a los de otros LNM de primer nivel. 
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CALIBRACIÓN DE VÓLTMETROS DE RF MEDIANTE 
TERMOCONVERTIDORES DE TENSIÓN 
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Carretera a Los Cués km 4.5, Municipio El Marqués, Querétaro México C.P. 76246 

Tel: (442) 211 05 00; mbotello@cenam.mx, rcastane@cenam.mx, igarcia@cenam.mx 
 
Resumen: En este trabajo se describe la implantación de un sistema de referencia para calibrar vóltmetros 
de radiofrecuencias en el alcance de tensión eléctrica de (500 a 1000) mV y de frecuencia de (10 a 1000) 
kHz. El sistema permite determinar el error del vóltmetro con trazabilidad hacia los patrones nacionales que 
materializan las unidades del SI en CENAM. El error se evalúa al comparar el valor de tensión indicado por el 
vóltmetro contra el valor de referencia obtenido mediante un patrón del tipo termoconvertidor de tensión. Las 
incertidumbres de medida se evalúan exhaustivamente y se presentan algunos resultados de medición. 
 
 
1. INTRODUCCIÓN 
 
En el presente trabajo se describe una metodología 
para la calibración de vóltmetros de 
radiofrecuencias (RF) en conjunto con su detector 
de tensión. La calibración consiste en comparar el 
valor de la tensión de RF indicada por el vóltmetro 
bajo calibración (VBC) contra el valor de la tensión 
de referencia de RF obtenido a través de un 
termoconvertidor de tensión (TVC por sus siglas en 
inglés); el TVC funge como patrón de referencia en 
la calibración. 
 
En la sección 2.1 se menciona el principio de 
equivalencia entre la fuerza electromotriz (FEM) 
desarrollada por una señal de RF y una señal de 
corriente continua (c.c.), ambas aplicadas en un 
elemento resistivo. Este es el principio de operación 
de los termoconvertidores de tensión [1] que se 
utilizan como base para la calibración del VBC. 
 
En la sección 2.2 se detalla el sistema de 
calibración. En la sección 2.3 se describe 
detalladamente el método de calibración, en el que 
la tensión de referencia se obtiene a partir de 
mediciones de la FEM de salida en el TVC al aplicar 
alternadamente tensiones en RF y en c.c.; de 
manera simultánea se registra la tensión indicada 
por el VBC. En la sección 2.3 se presenta la 
secuencia de medición empleada durante la 
calibración del VBC y en la sección 2.4 el modelo 
matemático que se utiliza para estimar la 
incertidumbre de medida, la cual se evalúa de 
acuerdo con la Guía BIPM/ISO para el cálculo de 
incertidumbres [2]. 
 
Los resultados de la calibración y su análisis se 
presentan en la sección 3. Finalmente, en la sección 

4, se enlistan los logros y alcances obtenidos con el 
método antes descrito. 
 
 
2. DESCRIPCIÓN DEL MÉTODO DE 
CALIBRACIÓN DE VÓLTMETROS DE RF 
 
2.1. Principio de Operación del TVC 
 
El patrón empleado en la calibración es un TVC que 
opera hasta un nivel de tensión de entrada de 1 V. 
Éste dispositivo permite determinar el valor eficaz 
de una señal eléctrica de corriente alterna (c.a.) 
desconocida al compararlo contra la potencia 
contenida en una señal eléctrica de c.c., cuando 
ambas se aplican al mismo elemento resistivo [1]. 
Un TVC consta de un elemento resistivo a la 
entrada llamado calefactor y de un termoelemento a 
la salida, los cuales están en contacto térmico entre 
sí a través de un material aislante eléctrico. 
 
El principio consiste en encontrar la tensión de c.c. 
de entrada ..ccV , la cual produce una FEM de salida 

..ccE  en el termoelemento igual a la FEM ..acE  

producida por la tensión en c.a. ..acV  y cuyo valor es  

el que se desea determinar; tales tensiones se 
relacionan por medio de la diferencia c.a.-c.c., cal , 

que es única para cada TVC en cada valor de 
frecuencia, tal como se muestra en la ecuación (1). 
 
 

......

....

ccEacEcc

ccac
cal V

VV




        (1) 
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med

ref VVV
     (17) 

 
La incertidumbre estándar debida a la tensión 
indicada por el VBC, )( indVu , es equivalente a la 

incertidumbre debida a la resolución del 
instrumento, la cual se estima con la ecuación (18). 
 

      12ReRe 22 solsoluVu indc      (18) 
 

La incertidumbre debida a la variabilidad de las 
lecturas de tensión en el VBC es atribuida a la 
deriva del nivel de potencia de salida del generador 
de RF, y su efecto se contabiliza en la dispersión del 
error relativo, por lo que no se considera en (18). 
 
La evaluación de la incertidumbre estándar tipo A 
debida a la reproducibilidad, )(ranu , del proceso de 

medición del E_r se realiza mediante la evaluación 
de la desviación estándar, (E_r), de mediciones 
repetidas del error relativo. Por lo tanto, la 
incertidumbre estándar combinada del error relativo 
se calcula con la ecuación (19). 
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3. RESULTADOS DE CALIBRACIÓN 
 
En la gráfica de la figura 5 se presentan los 
resultados de calibración del error relativo de un 
vóltmetro de RF modelo: Boonton 9232 con detector 
de tensión en RF modelo: Boonton 952001B, para el 
nivel de tensión de 500 mV. Este vóltmetro se utiliza 
para realizar servicios de calibración de medidores y 
generadores de tensión en RF y de potencia en el 
alcance de frecuencia de 10 kHz a 1000 kHz. 
 
Las frecuencias de calibración seleccionadas son 
(10, 20, 30, 50, 70, 100, 200, 300, 500, 700 y 1000) 
kHz. El criterio de convergencia se estableció en 
100 ppm para la diferencia RF-c.c., . 
 
En la tabla 1 se muestra el presupuesto de 
incertidumbre del E_r para el punto de calibración 
de 500 mV a una frecuencia de 20 kHz. Los errores 
simple y relativo se calcularon mediante las 
ecuaciones (8) y (9) respectivamente.

 
Punto de 
medición 

Fuente valor u(x) FDP [ ] c.s. [ ] u(y) [ ] 

0.5 V a 
20 kHz 

Vc.c.+ 0.49562 3.69E-06 Normal V -5.00E-01 1 -1.06E-06 V 61
Vc.c.- 0.49579 4.22E-06 Normal V -5.00E-01 1 -1.22E-06 V 35
cal 2.00E-06 3.00E-06 Normal 1 -4.96E-01 V -1.49E-06 V 80
med 7.46E-06 2.24E-05 Normal 1 -4.96E-01 V -1.11E-05 V 80
Vref 0.49570 V u(Vref): 1.16E-05 V 

Vref 495.70 1.16E-02 Normal mV -2.01 1/V -2.33E-02 mV/V 61
Vind 494.24 2.89E-03 Normal mV 2.02 1/V 5.82E-03 mV/V 80

(E_r): 8.54E-02 4.93E-02 Normal mV/V 1.00 1 4.93E-02 mV/V 60

Error -1.46 mV uc(E_r): 5.48E-02 mV/V 87
E_r -2.95 mV/V K 2.03 uexp(E_r): 0.11 mV/V 

Tabla. 1. Cálculo del E_r y presupuesto de incertidumbre de medida para el nivel de 500 mV a 20 kHz. 
 
 
Las incertidumbres estándar de la tensión indicada y 
de la tensión de referencia se estimaron mediante 
las ecuaciones (18) y (14), respectivamente. La 
incertidumbre estándar combinada del error relativo 
se estimó mediante la ecuación (19). La 
incertidumbre expandida se obtuvo al multiplicar la 
incertidumbre combinada por un factor de cobertura, 
k, que asegura un nivel de confianza de 95.45% 

bajo la suposición de que la distribución del 
mensurando (el error de medición) es normal. De 
acuerdo a los resultados de la tabla 1, la 
incertidumbre combinada de las contribuciones de 
Vind y Vref tiene un valor de 0.025 mV/V en el peor de 
los casos; para el resto de los puntos de calibración, 
tiene un valor que varía entre 0.01 mV/V y 0.015 
mV/V. 
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La dispersión del error relativo, (E_r), tiene un valor 
de 0.09 mV/V, en el peor de los casos, tal como se 
puede observar en la figura 5, siendo está la 
componente con la contribución de incertidumbre 
dominante. Al combinar la contribución debida a la 
(E_r) con las contribuciones debidas a Vind y Vref  
mediante la ecuación (19), se obtiene una 
incertidumbre estándar combinada de 0.055 mV/V, y 
una expandida,  rEuexp _ , de 0.11 mV/V. 

 
En la gráfica de la figura 5 se puede observar que la 
dispersión del error relativo es diferente para cada 
frecuencia siendo el peor caso de 0.093 mV/V. Esta 
dispersión es atribuida a las variaciones del nivel de 
potencia de salida del generador de RF, cuya 

especificación es del orden de 0.5 dBm. Dada esta 
situación, se optó por calcular un valor único de 
incertidumbre estándar combinada válido para todas 
las frecuencias, este valor está basado en el peor 
caso de las desviaciones estándar, el cual se 
presenta en el presupuesto de incertidumbre de la 
tabla 1. El valor de incertidumbre estándar que se 
considera para todas las frecuencias es de 0.055 
mV/V, y de incertidumbre expandida de 0.11 mV/V. 
 
Para minimizar las dispersiones del error relativo es 
necesario implementar un sistema de control del 
nivel de salida del generador de RF que permita 
disminuir las variaciones de su nivel de potencia de 
salida. 

 

Fig. 4. Comparación de los resultados obtenidos con diferente criterio de convergencia; Med1 y Med2 con 
criterio de 100 ppm; Med7 con criterio de 30 ppm; Prom muestra el promedio de los tres resultados. 

 

 

Fig. 5. Dispersión del E_r con respecto al promedio de tres diferentes mediciones y su desviación estándar. 
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4. CONCLUSIONES 
 
El sistema de referencia descrito en el presente 
artículo permite calibrar vóltmetros de RF con 
incertidumbres de medición del orden de 0.11 mV/V, 
con lo que se establece la trazabilidad metrológica a  
los patrones nacionales mantenidos en el CENAM 
de las magnitudes de tensión y potencia en RF en el 
alcance de frecuencia de 10 kHz a 1000 kHz. 
 
El sistema y la metodología de calibración 
presentada en este trabajo aún se pueden refinar 
para disminuir la incertidumbre en un orden de 
magnitud, 0.01 mV/V; sin embargo, el sistema de 
referencia descrito en este artículo podría 
implementarse con relativa facilidad en laboratorios 
secundarios de calibración a fin de ofrecer servicios 
de calibración de tensión de RF en los alcances 
antes mencionados. 
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ACTUALIZACIÓN DEL PATRÓN NACIONAL DE COEFICIENTES DE 
REFLEXIÓN Y TRANSMISIÓN 
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Carretera a Los Cués km 4.5, 76246 El Marqués, Querétaro, México 

Tel.:+52-442-2110500. Fax: 2110528, 
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Resumen: En este artículo se describe la teoría y el principio de operación de las líneas coaxiales de 
precisión que se utilizan en el Patrón Nacional de Coeficientes de Reflexión y Transmisión del CENAM. Se 
describen las ecuaciones matemáticas utilizadas para determinar las características eléctricas calculables del 
patrón así como su incertidumbre estándar combinada. Finalmente, se muestran algunos de los resultados 
obtenidos de la incertidumbre estándar combinada de la impedancia y de los coeficientes de reflexión y 
transmisión en sus partes real e imaginaria y en función de la frecuencia. 
 
 
1. INTRODUCCIÓN 
 
En el CENAM, el patrón nacional de coeficientes de 
reflexión y transmisión ha sido mantenido desde 
2004 usando un conjunto de 6 líneas coaxiales de 
precisión con dieléctrico de aire con conector Tipo 
N. No obstante, debido la necesidad de atender 
necesidades de trazabilidad a frecuencias más 
altas, en años recientes se incorporaron al patrón 2 
líneas coaxiales de precisión con dieléctrico de aire 
con conector 3.5 mm con lo que dicho alcance se 
extendió a 32 GHz y actualmente se trabaja con 
líneas coaxiales en conector 2.92 mm y 2.4 mm 
para cubrir un total de 50 GHz. 
 
Los coeficientes de reflexión y transmisión en 
radiofrecuencias, también conocidos como 
parámetros de dispersión, son magnitudes 
eléctricas que permiten describir el comportamiento 
y desempeño de componentes, circuitos y sistemas 
cuando estos se operan con señales de 
radiofrecuencias (RF). Esto convierte a dichos 
coeficientes o parámetros en magnitudes 
indispensables en diversos campos de la ciencia, la 
ingeniera y la tecnología.  
 
El desarrollo y operación de nuevas tecnologías de 
comunicaciones de voz, datos e imágenes plantea 
un reto importante a los laboratorios de metrología: 
la necesidad de calibración de equipos, sistemas y 
componentes, de modo que los valores medidos o 
generados tengan trazabilidad a patrones 
nacionales. Para un laboratorio nacional de 
metrología como lo es el CENAM el requerimiento 
es establecer el o los patrones que proporcionen el 
origen de la trazabilidad y diseminar su valor y 

exactitud a través de servicios de calibración de alto 
nivel. 
 
 
2. JUSTIFICACIÓN DEL PATRÓN NACIONAL 
DE COEFICIENTES DE REFLEXIÓN Y 
TRANSMISIÓN EN RADIOFRECUENCIAS 
 
Las áreas productivas que requieren mediciones de 
coeficiente de reflexión y transmisión son: 
fabricantes de equipo de telecomunicaciones, 
empresas de servicios de telecomunicaciones, 
laboratorios de metrología, laboratorios secundarios 
de calibración, laboratorios de pruebas, 
universidades e institutos de investigación, 
principalmente. En cuanto a la demanda de 
servicios metrológicos de estas entidades, existe 
toda una gama de necesidades que puede 
resumirse de la siguiente manera: 
 
• Calibración con alta exactitud de patrones 
de coeficientes de reflexión y transmisión tales 
como Conjuntos de calibración y verificación de 
analizadores de redes.  
• Calibración de coeficiente de reflexión de 
patrones de potencia empleados en laboratorios 
secundarios y de fabricantes de equipo de 
telecomunicaciones.  
• Calibración de puentes y acopladores 
direccionales, atenuadores, divisores de potencia, 
antenas e instrumentación similar empleada en 
laboratorios de metrología y pruebas. 
• Calibración de equipo de mediana y baja 
exactitud empleado en pruebas de campo por 
empresas de servicios de telecomunicaciones. 
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donde f es la frecuencia de operación y   es la 

conductividad del material. Las líneas coaxiales 
patrón de 7 mm de diámetro de conductor exterior 
(o menos) están fabricadas de aleaciones de cobre 
de bajas pérdidas tales como cobre al berilio (BeCu) 
con recubrimiento de oro (Au). Las conductividades 
para presentaciones en barra o rodillo de BeCu 
pueden ir desde 2.61 x 107 [S/m] hasta 3.48 x 107 
[S/m]. Otras presentaciones de BeCu pueden tener 
conductividades de alrededor de 1.3 x 107 [S/m]. 
Por otra parte, también se conoce que la 
conductividad del oro es de 4.55 x 107 [S/m]. La 
profundidad de penetración   impacta directamente 
en la impedancia 0Z , y en el módulo del coeficiente 

de reflexión, esto es,  . De todo esto, se estimó 

conveniente utilizar un valor de conductividad de 
710952  .  [S/m] con una incertidumbre de ± 1.65 

x107 [S/m]. Esto daría valores extremos de 
conductividad de 4.6 x107 [S/m] y 1.3 x107 [S/m]. Es 
oportuno mencionar que todas las líneas coaxiales 
que conforman el patrón están construidas con los 
mismos materiales, por lo que el valor de 
conductividad estimado es el mismo para todas. 
 
Los coeficientes de reflexión y transmisión 
describen las propiedades de reflexión y transmisión 
de ondas electromagnéticas de las líneas coaxiales. 
Se obtienen mediante las ecuaciones (8) y (9): 
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donde l  es la longitud de la línea coaxial. Para las 
líneas de transmisión coaxiales de precisión, se 
aplica el principio de simetría mediante el cual el 
parámetro 2211 ss    y el de reciprocidad con el cual 

2112 ss  . 
 
Las líneas coaxiales de precisión pueden utilizarse 
también como patrones de cambio de fase, ya que 
una línea sin pérdidas introducirá un cambio de fase 
único en la señal, el cual está relacionado 
directamente con la longitud de la línea coaxial de 
precisión. 

lf
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 2φ
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3.4. Análisis de fuentes de incertidumbre 
 
La capacitancia por unidad de longitud C  y la 
inductancia por unidad de longitud L  de las líneas 
se obtienen mediante la siguiente ecuación (1) y (2), 
respectivamente. La incertidumbre estándar 
combinada de C  puede expresarse como [5]: 
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Y la incertidumbre estándar combinada de L  se 
estima de la siguiente forma: 
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2
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donde:  





21 b
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22 a

cL , son los coeficientes 

de sensibilidad, )(bu  y )(au  son las incertidumbres 

en la calibración de los diámetros exterior e interior, 
respectivamente, de la línea coaxial patrón. 
 
La relación funcional entre la impedancia 
característica y las dimensiones de las líneas 
coaxiales está dada por la ecuación (3). La 
incertidumbre estándar combinada de 00Z  puede 

expresarse como: 
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coeficientes de sensibilidad. 
 
La constante de fase de la línea coaxial β  se 

calcula usando la ecuación (4), la incertidumbre 
combinada,  cu , se estima: 
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donde: 
c

c f




2
1 , es el coeficiente de sensibilidad y 

)f(u  es la incertidumbre en la frecuencia. 

 
La incertidumbre combinada de la profundidad de 
penetración de la onda en los conductores de la 
línea se calcula: 
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 , son los 

coeficientes de sensibilidad de la ecuación (7). 
De la ecuación (5), se observa que el coeficiente de 
reflexión   se obtiene a partir de 0Z  y 00Z , 

separando en sus partes real e imaginaria: 
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A diferencia de lo que ocurre en las magnitudes que 
son escalares,   y 0Z  son complejas, es decir, 

vectoriales. En mediciones en alta frecuencia es 
frecuente el empleo de magnitudes de este tipo. Por 
lo tanto, es necesario realizar un tratamiento 
vectorial, apoyándose en matemáticas con vectores 
y matrices [6-9]. La matriz de covarianza del vector 
de salida queda como: 
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y J  es la matriz del Jacobiano, en este caso tiene 

la forma: 
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Los elementos de la matriz Jacobiano son: 
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Por lo tanto, después de realizar las operaciones 
matriciales, los elementos de  2YV , que 

representan las incertidumbres de las partes real e 
imaginaria de  , así como su correlación, resultan 
como se muestra a continuación: 
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circuito abierto, circuito corto y carga adaptada de 
50 [], que se emplean como Patrones de Trabajo. 
 
3.6. Servicios 
 
Con este patrón nacional y la aplicación de métodos 
que permiten transferir su valor y su exactitud, el 
CENAM ofrece servicios de calibración de 
instrumentos de medición de coeficientes de 
reflexión y transmisión, así como de otras 
magnitudes derivadas. Ejemplos de ellos son: 
Conjuntos de patrones coaxiales de calibración en 
diversos tipos de conector, Conjuntos de 
atenuadores coaxiales tanto fijos como de pasos, 
Detectores de potencia, Antenas de corneta, entre 
otros. Dichos servicios han sido ampliamente 
evaluados por lo que actualmente están publicados 
en la base de datos del BIPM, como parte del 
Arreglo de Reconocimiento Mutuo del Comité 
Internacional de Pesas y Medidas. 
 
 
4. RESULTADOS 
 
Se obtuvieron los valores de la incertidumbre 
estándar combinada de  , 

 
 y de las partes real e 

imaginaria de 0Z ,  , 11s , 21s , descritas en la 

sección 3.4 y se muestran en la tabla 1 los valores 
correspondientes a las frecuencias de 1 GHz, 11 
GHz y 17 GHz para conector Tipo N y en la tabla 3 
se muestran los valores para el conector 3.5 mm a 
las frecuencias de 7 GHz. 26 GHz y 32 GHz. 
 
En la tabla 2 se muestra la incertidumbre estándar 
combinada de los mensurandos que son 
independientes de la frecuencia y que fueron 
descritas en la sección 3.4. 
 
5. CONCLUSIONES 
 
Las características eléctricas de un conjunto de  
líneas coaxiales de precisión en conector Tipo N y 
3.5 mm han sido determinadas en el CENAM, por lo 
que actualmente estas se emplean como patrones 
primarios calculables de coeficientes de reflexión y 
transmisión a partir de los cuales se realizan  
servicios de calibración en estas magnitudes hasta 
32 GHz con muy baja incertidumbre. 
 
Ha sido posible estimar la incertidumbre de los 
valores obtenidos de impedancia, coeficientes de 
reflexión y transmisión para un conjunto de 
frecuencias de operación. De esta manera, las 
líneas pueden emplearse como patrones calculables  

con trazabilidad al patrón nacional de longitud y a 
constantes físicas fundamentales. 
 
Se ha calculado también con muy baja 
incertidumbre la impedancia característica de las 
líneas coaxiales de precisión en conector Tipo N y 
3.5 mm (de ±0.01 Ω hasta ±0.02 Ω) 
 

Mensurando 
Incertidumbre relativa, k=1 

1 x109  
[Hz] 

11 x109  
[Hz] 

17 x109  
[Hz] 

Penetración de la onda, 
 u , [m] 

±8.19 
x10-7 

±2.47 
x10-7 

±1.99 
x10-7 

Parte Real de la 
Impedancia de la línea, 
 RZu , [  ] 

±10.4 
x10-3 

±8.8 
x10-3 

±8.7 
x10-3 

Parte Imaginaria de la 
Impedancia de la línea, 
 IZu , [  ] 

±5.8 
x10-3 

±1.8 
x10-3 

±1.4 
x10-3 

Constante de fase,  u , 

[rad/m] 

±1.0 
x10-23 

±1.0  
x10-23 

±1.0  
x10-23 

Parte Real del Coeficiente 
de reflexión  Ru  , [1]  

±0.13 
x10-3 

±0.12 
x10-3 

±0.12 
x10-3 

Parte Imaginaria del 
Coeficiente de reflexión 
 Iu  , [1]  

±0.21 
x10-3 

±0.06 
x10-3 

±0.05 
x10-3 

Parte Real del Coeficiente 
de reflexión  Rsu 11 , [1] 

±0.27 
x10-3 

±0.25 
x10-3 

±0.24 
x10-3 

Parte Imaginaria del 
Coeficiente de reflexión 
 Isu 11 , [1] 

±0.12 
x10-3 

±0.03 
x10-3 

±0.03 
x10-3 

Parte Real del Coeficiente 
de transmisión  Rsu 21 , 
[1] 

±0.01 
x10-3 

±0.10 
x10-3 

±0.16 
x10-3 

Parte Imaginaria del 
Coeficiente de transmisión 
 Isu 21 , [1] 

±0.01 
x10-5 

±0.09 
x10-5 

±0.22 
x10-5 

Cambios de fase φ , 
[Grados] para l=7.5 cm 

±0.5 
x10-3 

±4.9 
x10-3 

±9.2 
x10-3 

Tabla 1. Tabla de resumen de los valores de 
incertidumbre estándar combinada para 3 puntos en 

frecuencia con conector Tipo N. 
 

Mensurando 

Incertidumbre relativa, k=1 

Conector 
Tipo N 

Conector 
3.5 mm 

ID:2-7 GHz 

Conector 
3.5 mm 

ID: 7-32 GHz 
Inductancia por unidad 
de longitud,  Lu , 

[H/m] 

±0.03 
x10-9 

±0.04 x10-9 ±0.07 x10-9 

Capacitancia por 
unidad de longitud, 
 Cu , [F/m] 

±0.01 
x10-12 

±0.02 
x10-12 

±0.03  
x10-12 

Impedancia 
característica,  
 00Zu , [  ] 

±0.01 ±0.01 ±0.02 
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Tabla 2. Mensurandos que son independientes de 
la frecuencia 

 

Mensurando 
Incertidumbre relativa, k=1 

7 x109 
[Hz] 

26 x109 
[Hz] 

32 x109 
[Hz] 

Penetración de la onda, 
 u , [m] 

±3.10 
x10-7 

±1.61 
x10-7 

±1.45 
x10-7 

Parte Real de la 
Impedancia de la línea, 
 RZu , [  ] 

±13.8 
x10-3 

±21.7 
x10-3 

±21.6 
x10-3 

Parte Imaginaria de la 
Impedancia de la línea, 
 IZu , [  ] 

±4.4 
x10-3 

±2.3 
x10-3 

±2.1 x10-

3 

Constante de fase,  
 u , [rad/m] 

±1.05 
x10-23 

±1.05 
x10-23 

±1.05 
x10-23 

Parte Real del Coeficiente 
de reflexión  Ru  , [1]  

±0.19 
x10-3 

±0.30 
x10-3 

±0.30 
x10-3 

Parte Imaginaria del 
Coeficiente de reflexión 
 Iu  , [1]  

±0.04 
x10-3 

±0.02 
x10-3 

±0.02 
x10-3 

Parte Real del Coeficiente 
de reflexión  Rsu 11 , [1] 

±0.18 
x10-3 

±0.44 
x10-3 

±0.15 
x10-3 

Parte Imaginaria del 
Coeficiente de reflexión 
 Isu 11 , [1] 

±0.20 
x10-3 

±0.28 
x10-3 

±0.26 
x10-3 

Parte Real del Coeficiente 
de transmisión  
 Rsu 21 , [1] 

±0.05 
x10-3 

±0.23 
x10-3 

±0.17 
x10-3 

Parte Imaginaria del 
Coeficiente de 
transmisión  Isu 21 , [1] 

±0.26 
x10-3 

±0.14 
x10-5 

±0.29 
x10-5 

Cambios de fase φ , 
[Grados]  

±4.2 
x10-3 

±15.6 
x10-3 

±19.2 
x10-3 

Tabla 3. Tabla de resumen de los valores de 
incertidumbre estándar combinada para 3 puntos en 

frecuencia con conector 3.5 mm. 
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COMPARACIONES INTERNACIONALES EN POTENCIA ELÉCTRICA EN 
LAS QUE HA PARTICIPADO EL CENAM 

 
R. Carranza, S. Campos1, A. Castruita1 

 
1CENAM, Centro Nacional de Metrología, México 

 
Resumen: Entre los años de 1999 y 2012 se han organizado cuatro comparaciones internacionales en las 
magnitudes de potencia eléctrica activa y reactiva en las que el Laboratorio de Potencia y Energía Eléctrica 
del CENAM ha participado. Este trabajo presenta los resultados del CENAM en cada una de estas 
comparaciones internacionales, durante la conferencia se describirá detalladamente el trabajo realizado por 
personal del CENAM para la reducción de la incertidumbre del Patrón Nacional de Potencia y Energía 
Eléctrica. 
 
 
1.  INTRODUCCIÓN 
 

Durante las últimas décadas varias 
comparaciones internacionales en las magnitudes 
de potencia eléctrica activa y reactiva se han llevado 
a cabo. La comparación de mediciones potencia 
eléctrica de patrones de referencia diferentes e 
independientes son de gran importancia para el 
establecimiento, mantenimiento y aseguramiento  
de patrones nacionales y de procedimientos de 
calibración y estimación de incertidumbre entre 
institutos nacionales de metrología.  

 
Dichas comparaciones no solo inspiran confianza 

y certidumbre en el valor de referencia de un patrón 
nacional, las diferencias encontradas en los 
resultados conducen a través de la investigación al 
mejoramiento de los sistemas de referencia. Estas 
comparaciones también aseguran la consistencia de 
las mediciones a nivel internacional y proporcionan 
información de los sistemas de referencia en el 
mundo utilizados por los institutos nacionales de 
metrología. 

 
El CENAM ha realizado esfuerzos económicos, 

científicos y humanos para participar en cada una 
de las comparaciones internacionales que han 
estado disponibles en las últimas décadas con la 
finalidad de ofrecer a la nación una referencia de 
alta confiablidad y estabilidad con reconocimiento  
internacional. 

 
 
 
 
 
 

2.  COMPARACIONES INTERNACIONALES 
 

Antes de que una comparación internacional de 
comienzo, previamente se realiza una reunión de 
trabajo entre los laboratorios participantes, donde se 
acuerdan los tópicos principales como lo son; el 
laboratorio piloto, la logística de la comparación, el 
patrón viajero, trámites aduanales y los costos de 
traslado del patrón viajero, homologación de las 
capacidades de medición y calibración de cada 
instituto nacional de metrología para la seleccionar 
los puntos de prueba.  

 
Con todos los acuerdos de las reuniones previas 

de trabajo, el laboratorio piloto distribuye un 
protocolo, el cual debe ser aceptado por cada 
participante y establece la fecha de participación de 
cada país, los puntos de prueba y el patrón viajero a 
ser utilizado. Este protocolo también establece 
como deben de reportarse los datos de las 
mediciones realizadas, las condiciones ambientales 
y parámetros eléctricos a monitorear durante la 
toma de las mediciones. 

 
Cuatro comparaciones internacionales en las 

magnitudes de potencia eléctrica se han llevado a 
cabo, en la tabla 1 se presenta el año en que se 
desarrollo la comparación, el laboratorio piloto 
encargado de su organización, así como, el análisis 
de los resultados. 
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Año Laboratorio piloto 
 

1996 – 1999 
 National Institute of Standards 

and Technology, NIST, EUA. 2002 – 2007 
 
 

2010 – 2012 
 

Centro Nacional de Metrología, 
CENAM, México. 

 
2011 - 2012 

 

National Research Council, NRC, 
Canadá. 

Tabla. 1. Comparaciones internacionales en las 
últimas décadas en las magnitudes de potencia 
eléctrica. 

 
 
La tabla 2, presenta los Institutos Nacionales de 

Metrología que han participado en las 
comparaciones internacionales de potencia 
eléctrica. 

 
 

Laboratorio 
Comparación Internacional 

1996 
1999 

2002 
2007 

2010 
2012 

2011 
2012 

NIST     
PTB     

CENAM     
CSIRO     

CRI     
INMETRO     

INTI     
PSB     
NIM     
IEM     
SP     

VNIM     
NRC     
CSIR     
NPL     

CONACYT     
ICE     

INTN     
UTE     

INDECOPI     
CENAMEP     
LCNP–ME     

SIC     
Tabla. 2. Institutos Nacionales de Metrología 

participantes en las comparaciones internacionales. 
 

Durante una comparación internacional el patrón 
viajero es medido al menos durante al menos seis 
meses antes por el laboratorio piloto para 
caracterizar su desempeño y estabilidad a través del 
tiempo.  

 
Para mantener en control el patrón viajero, y 

detectar cualquier cambio en su comportamiento 
debido a los efectos de transporte de un Instituto 
Nacional de Metrología a otro, la agenda de la 
comparación es organizada de tal forma que el 
patrón viajero salga del laboratorio piloto, se reciba 
por el participante para su medición y 
posteriormente regrese al laboratorio piloto, es 
recomendable, que el laboratorio piloto caracterice 
de forma permanente en sus instalaciones, un 
patrón redundante, con la finalidad de detectar 
oportunamente cualquier cambio que pudiere surgir 
durante el ejercicio. 

 
La figura 1, muestra en ejemplo de los ciclos de 

viaje que puede tener un patrón viajero durante una 
comparación internacional, siempre saliendo del 
laboratorio piloto y visitando a uno o a varios 
participantes en cada ciclo. 

 

Fig. 1. Ciclos de viaje del patrón en una 
comparación internacional. 

 
Es de común acuerdo entre los laboratorios 

nacionales participantes realizar y agilizar los 
trámites aduanales para la entrada y salida del 
patrón viajero en sus países, esto con la finalidad de 
evitar contratiempos durante las comparaciones 
internacionales, ya que entre menor tiempo el 
patrón viajero permanezca fuera de las 
instalaciones del laboratorio piloto, la incertidumbre 
de los resultados será menor, debido a que el 
patrón viajero continuara en un mayor control 
metrológico. 
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 Adicionalmente, si el laboratorio piloto lo cree 
necesario, el patrón viajero es acompañado con un 
registrador de temperatura, humedad relativa y 
presión durante los viajes y las mediciones en el 
laboratorio. 

 
La tabla 3, presenta las condiciones de prueba, 

tensión, corriente, frecuencia y ángulo de fase, 
especificadas en el protocolo de cada comparación 
internacional para la realización de las mediciones 
de potencia eléctrica activa y reactiva en el patrón 
viajero. 

 
 

Comparaciones Internacionales 
1996 
1999 

2002 
2007 

2010 
2012 

2011 
2012 

120 V 120 V 120 V 120 V 
5 A 5 A 5 A 5 A 

53 Hz 50 y 60 Hz 50, 53 y 60 Hz 

0º 
+60º 
-60º 

0º 
+60º 
-60º 
+90º 
-90º 
+30º 
-30º 

Tabla. 3. Puntos de prueba. 
 
Generalmente, cada participante cuenta con 

cuatro semanas equivalentes a veinte días hábiles 
para obtener un conjunto de mediciones 
representativas del comportamiento del patrón 
viajero, y así estimar el error e incertidumbre de 
medición del patrón viajero. Cada participante es 
responsable de decidir en qué puntos de prueba 
tiene la capacidad de participar en cada 
comparación. 

 
Con el avance de la tecnología los instrumentos 

de medición han ido evolucionando a la par que los 
patrones nacionales de cada Instituto Nacional de 
Metrología, lo que ha ocasionado que la 
comparación entre Institutos Nacionales de 
Metrología sea más sencilla y las diferencias entre 
estos sean menores, de mayor confiabilidad y de 
menor incertidumbre. 

 
Durante la primera comparación (1996-1999) el 
patrón viajero utilizado fue un medidor electrónico 
comercial que convertía la potencia eléctrica medida 
a una señal de tensión en corriente continua, el cual 

se energizaba con una señal de 120 V en el 
intervalo de frecuencia de 40 Hz a 400 Hz.  

Este patrón viajero, contaba con dos intervalos de 
tensión (120 V y 240 V) y dos intervalos de corriente 
(1 A y 5 A). Cuando se aplicaba una señal de 120 V, 
una corriente de 5 A a factor de potencia unitario, la 
tensión nominal de salida era de 10 V en corriente 
continua, la cual estaba disponible en su panel 
frontal. Los participantes de esta comparación 
debían medir y registrar la tensión, la corriente, la 
frecuencia y el factor de potencia de la señal de 
prueba aplicada, así como las referencias internas 
del patrón viajero que son las referencias internas 
de tensión y su offset, finalmente las condiciones 
ambientales de temperatura y humedad relativa del 
laboratorio donde se realizaron las mediciones. 
Todas estas variables influían en el error e 
incertidumbre del patrón viajero que reportaba el 
laboratorio participante al laboratorio piloto, lo que 
ocasionaba una mayor discrepancia entre los 
resultados y una mayor incertidumbre de los 
participantes. 

 
Durante la segunda comparación internacional 

(2002-2007) se utilizaron dos medidores de energía 
eléctrica comercial de la marca Radian Research1, 
modelo RM-11-06, con una especificación de          
±250 (µWh/Wh) y de ±500 (µvarh/varh) para energía 
eléctrica activa y reactiva respectivamente. Este 
instrumento facilito la comparación entre los 
Institutos Nacionales de Metrología. Contaba con 
intervalos automáticos para la selección del 
intervalo de medición para las señales de tensión y 
de corriente. Proporcionaba una frecuencia de 
pulsos proporcional a la potencia medida. Este 
instrumento permitió incrementar la confiabilidad en 
esta comparación internacional. 

 
Finalmente durante las dos últimas 

comparaciones (2010-2012 y 2011-2012) se 
utilizaron dos medidores de energía eléctrica 
comercial de la marca Radian Research, modelo 
RD-22 y modelo RD-23, con una especificación de 
±50 (µWh/Wh) y de ±50 (µvarh/varh) para energía 
eléctrica activa y reactiva respectivamente. Esta 
nueva generación de instrumento permitió a los 
laboratorios nacionales poder compara un mayor 
número de puntos de prueba, con alta repetibilidad, 
alta estabilidad a través del tiempo permitiendo 
                                                           
1 Se hacen referencia en este artículo a varias 
marcas, sin embargo, no significa que los autores 
recomienden las marcas citadas. 
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obtener resultados de alta calidad metrológica y una 
menor incertidumbre de medición.  

Existen vínculos entre las comparaciones 
internacionales que es establecen a partir de 
comparaciones claves desarrolladas por el Sistema 
Interamericano de Metrología y el Consejo 
Consultivo de Electromagnetismo, dichas 
comparaciones se identifican con la nomenclatura 
SIM.EM-K5 y CCEM-K5 respectivamente. El vínculo 
entre los resultados de las comparaciones clave en 
potencia eléctrica se realiza con la participación de 
los siguientes laboratorios: NIST, NRC, INTI, 
INMETRO, UTE y CENAM. El vínculo básicamente 
consiste de una corrección adicional a los 
resultados de la comparación SIM.EM-K5, con la 
cual, los resultados transformados, pueden ser 
directamente comparados con los resultados 
obtenidos en la comparación clave en potencia 
CCEM-K5, donde la corrección aditiva es 
determinada por el peso promedio de las diferencias 
correspondientes de los laboratorios vinculados.  

 
Este criterio es válido debido a que las 

comparaciones SIM.EM-K5 y CCEM-K5 tienen los 
mismos puntos de medición de potencia eléctrica 
activa a 120 V, 5 A, 53 Hz y factores de potencia 
igual a 1 y 0.5 atraso-adelanto. Este procedimiento 
no cambia el valor clave de referencia de la 
comparación CCEM-K5. Debido a este vínculo, los 
grados de equivalencia son calculados y reportados 
en [5].  

 
 

3.  RESULTADOS DE LA COMPARACIÓN 
 

Los resultados de la comparación enviados por 
cada participante deben ser consistentes con el 
formato especificado en el protocolo inicial 
aceptado, con la finalidad de evitar confusiones 
durante el análisis de resultados del laboratorio 
piloto. Una vez enviados los resultados por parte del 
laboratorio participante, estos pueden ser 
modificados una vez que el laboratorio piloto envía 
el borrador A para revisión a los participantes. Una 
vez revisados y confirmados los resultados en el 
borrador A, estos no pueden ser modificados. 

 
Si todos los participantes están de acuerdo con el 

análisis estadístico realizado por el laboratorio piloto 
en el borrador A, se procede a distribuir el borrador 
B con todas las correcciones detectadas por parte 
de los participantes en el borrador A. Una vez 

aceptado el borrador B por todos los participantes, 
el laboratorio piloto emite el reporte final. 

 
La figura 2, muestra la grafica de los resultados de 

un punto de prueba de la primera comparación 
internacional (1996-1999) en 120 V / 5 A / 60 Hz / 
FP = - 0.5. 

 
 

 
Fig. 2. Resultados de la comparación 1996 – 1999 

en 120 V / 5 A / 60 Hz / FP = -0.5. 
 

 
La tabla 4 presenta los resultados de la segunda 

comparación internacional (2002-2007), donde; 
 

NMI: Instituto Nacional de Metrología. 
x: representa el error de medición. 
u: representa la incertidumbre reportada 

 
Punto de prueba en 120 V / 5 A / 60 Hz /  FP = - 0.5. 
 
 

 
Tabla. 4. Resultados reportados por los 

participantes en la segunda comparación. 
 
 

La tabla 5 y la tabla 6 presentan los resultados en 
las magnitudes de potencia y energía eléctrica 
respectivamente de la tercer comparación 
internacional. Estos resultados se presentan en 
términos de las diferencias de los participantes 
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contra el valor clave de referencia y su 
incertidumbre asociada. En esta tercera 
comparación internacional el CENAM fue el 
designado como el laboratorio piloto.  
 

Once países participaron en esta tercera 
comparación internacional, por lo cual se utilizaron 
dos patrones viajeros y se dividió a los participantes 
en dos grupos independientes, para reducir el 
tiempo de esta comparación.  
 

Finalmente la figura 3, presenta los resultados de 
la cuarta comparación internacional (2011-2012), en 
la cual el laboratorio piloto fue el NRC de Canadá. 
 

 

Fig. 3. Resultados de la cuarta comparación. 
 
 

4.   PRESENTACIÓN DURANTE LA 
CONFERENCIA 

  
Los resultados detallados de todas las 

comparaciones en las magnitudes de potencia 
eléctrica activa y reactiva en las que el CENAM ha 
participado serán presentados en el Simposio de 
Metrología 2014, adicionalmente se presentara una 
breve descripción de los sistemas de calibración de 
cada Instituto Nacional de Metrología y se 
analizaran detenidamente las mejoras realizadas al 
Patrón de Potencia y Energía Eléctrica del CENAM 
que ocasionaron su reducción de incertidumbre a 
través de más de dos décadas de trabajo científico y 
tecnológico en metrología eléctrica. 
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Frecuencia Grupo Laboratorio Diferencias con XKCRV(m) Incertidumbre k=2.0 
(Hz) (j) 0° +60° -60° 0° +60° -60° 

50 

1 

CENAM -1.4 -0.9 -0.5 20 20 20 
NIST 3.4 2.0 1.5 8 8 8 

INMETRO 0.0 6.1 -4.7 22 26 26 
NRC -2.9 -1.5 -0.6 7 7 7 
UTE 3.1 0.7 9.8 20 40 40 
INTI 10.1 2.7 -0.4 25 32 32 

2 
CENAM 0.0 -0.1 0.1 19 19 19 

CENAMEP 4.8 7.6 0.3 62 93 93 
INM -9.7 -17.8 24.5 110 116 112 

53 

1 

CENAM -1.7 -0.7 0.9 20 20 20 
NIST 2.8 0.5 -1.0 8 8 9 

INMETRO -2.4 3.2 -7.3 22 26 26 
NRC -4.0 -1.0 0.4 7 7 8 
UTE 13.6 3.9 9.1 20 40 40 
INTI 13.6 10.9 -2.1 25 32 32 

2 
CENAM -0.1 -0.3 0.2 19 19 19 

CENAMEP 12.0 30.5 -18.8 62 93 93 
INM 18.2 30.4 -5.8 110 110 131 

60 

1 

CENAM -1.5 -1.4 -1.4 20 20 20 
NIST 3.2 2.1 1.8 8 8 9 

INMETRO -2.3 5.1 -4.0 22 26 26 
NRC -2.6 -2.3 0.3 7 7 8 
UTE 0.2 2.0 9.2 23 41 41 
INTI 17.2 21.1 -5.0 25 32 32 

2 

CENAM -0.1 -0.2 0.2 19 19 19 
CENAMEP 19.8 42.9 -16.2 64 94 95 

INM -5.4 -31.1 16.0 93 93 103 
ICE 3.9 27.3 -5.6 103 202 202 

INDECOPI -1.7 -1.9 4.2 133 70 70 
Tabla. 5. Potencia Eléctrica Activa, expresada en µW/VA. 

Diferencias entre INM y el valor clave de referencia con su incertidumbres asociada. 
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Frecuencia Grupo Laboratorio Diferencias con XKCRV(m) Incertidumbre k=2.0 
(Hz) (j) +90° -90° +30° -30° +90° -90° +30° -30° 

50 
1 

CENAM 3.1 -6.2 0.1 1.3 20 20 20 20 
NIST -4.9 1.9 -0.8 -3.1 8 8 8 8 

INMETRO 2.0 -4.6 -3.2 -2.7 22 22 26 26 
NRC -6.3 5.8 0.1 1.2 7 7 7 7 
UTE 24.8 1.7 -2.6 -6.0 26 26 41 41 
INTI 41.9 51.6 19.4 9.9 26 26 40 40 

2 CENAM 0.0 -0.3 -0.2 -0.2 19 19 19 19 
CENAMEP -6.1 46.4 9.7 23.4 65 65 95 95 

53 
1 

CENAM 2.9 -6.1 -0.9 1.5 20 20 20 20 
NIST -4.5 1.8 -0.4 -3.7 8 8 8 8 

INMETRO 2.7 -6.6 0.6 -3.1 22 22 26 26 
NRC -8.3 6.1 -0.1 1.2 8 8 7 7 
UTE 32.5 11.7 7.1 1.7 26 26 41 41 
INTI 39.5 48.7 23.0 11.6 26 26 40 40 

2 CENAM 0.0 -0.2 -0.2 -0.2 19 19 19 19 
CENAMEP 3.1 25.1 5.2 0.6 65 65 95 95 

60 

1 

CENAM 1.5 -4.4 1.4 0.7 20 20 20 20 
NIST -7.0 5.3 -5.6 -1.7 8 8 8 8 

INMETRO 0.4 -3.7 5.1 -2.9 22 22 26 26 
NRC -1.8 0.3 1.7 0.4 7 7 7 7 
UTE 21.0 7.7 3.5 -11.0 27 27 42 42 
INTI 40.1 60.6 18.4 21.9 26 26 40 40 

2 
CENAM -0.5 0.1 -0.4 -0.2 19 19 19 19 

CENAMEP 63.7 -21.5 26.2 -16.4 67 66 96 95 
ICE 19.9 13.9 27.8 7.7 116 116 116 116 

Tabla. 6. Potencia Eléctrica Reactiva, expresada en µvar/VA. 
Diferencias entre INM y el valor clave de referencia con su incertidumbres asociada. 
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INTRODUCCIÓN DE MEJORAS EN EL PROCESO DE CALIBRACIÓN DE 
BLOQUES PATRÓN PARA EL ANÁLISIS DE LA INFLUENCIA DE LA 

TEMPERATURA EN LOS TÉRMINOS DE ORDEN MAYOR 
 

Ing. Agustín Pérez Maldonado 
Ing. Mario Díaz Orgaz 

Centro de Ingeniería y Desarrollo Industrial 
Ave. Playa Pie de la Cuesta No. 702. Desarrollo Habitacional San Pablo, Querétaro, Qro. 

2119800 ext. 1242, aperez@cidesi.mx 
2119800 ext. 1322, mdiaz@cidesi.mx 

 
Resumen: Se presenta el análisis y resultados para el estudio de la influencia de la temperatura en los 
términos de orden mayor en la incertidumbre de medida, así como las mejoras en los procesos durante la 
calibración de los bloques patrón con longitudes nominales de 0,5 mm hasta 100 mm. 
Mediante este trabajo se obtiene información relevante sobre la influencia de la variable temperatura en este 
tipo de calibraciones y se establecen los límites de variación permisible de la misma con el objetivo de poder 
realizar y garantizar la correcta clasificación de este tipo de patrones en grados de exactitud. 
 
 
1. INTRODUCCIÓN 
 
En México la calibración de bloques patrón según la 
NMX-CH-3650-IMNC-2004 [1] de las clases de 
exactitud 0, 1 y 2 y sus equivalentes en sistema 
inglés 0, AS-1 y AS-2 según la norma ASME 
B89.1.9-2002 [2] se desarrolla, prácticamente al 
90%, por los laboratorios de calibración acreditados 
por la ema. 
 
Los usuarios de este tipo de patrones, en la mayoría 
de los casos, los utilizan en calibraciones y ajustes 
de instrumentos de medición considerando 
solamente su clase o grado de exactitud, sin hacer 
correcciones. Tal es el caso de la calibración de 
instrumentos de baja exactitud de las familias de 
calibradores y micrómetros, entre otros. Resulta 
entonces que para estos tipos de actividades 
metrológicas es imprescindible la correcta 
determinación de las incertidumbres para garantizar 
la adecuada clasificación de los bloques y 
proporcionar así a las industrias la certeza en sus 
procesos de medida. 
 
Actualmente en México existe 15 laboratorios 
acreditados para la calibración de bloques patrón. 
En los procesos de acreditación y las guías técnicas 
hay especificaciones generales de estricto 
cumplimiento, pero no se establecen criterios 
documentados específicos que exijan el análisis de 
incertidumbre considerando la influencia de la 
temperatura, en órdenes superiores de exactitud.  
 
 

 
Este detalle hace que algunos laboratorios estén 
clasificando los bloques patrón en grados de 
exactitud sin una correcta consideración de los 
términos de segundo orden, lo que ha provocado 
dudas al respecto. 
 
La tendencia metrológica indica que para clasificar 
en grados o clases de exactitud en cuanto a 
desviación en longitud central y desviación de 
paralelismo, la incertidumbre de calibración debe 
ser del orden del tercio del error máximo permitido 
para cada valor nominal del bloque en cada una de 
las clases de exactitud [3]. Algunos laboratorios 
analizan y desarrollan sus modelos matemáticos de 
incertidumbre hasta el segundo orden. 
 
El Centro de Ingeniería y Desarrollo Industrial 
(CIDESI) es uno de los 15 laboratorios acreditados 
para el servicio de calibración de bloques patrón y 
considera el análisis de la influencia de la 
temperatura hasta el segundo orden y realizó 
estudios de la influencia de la temperatura hasta el 
orden 3. 
 
El desarrollo del modelo matemático para la 
expresión de la incertidumbre y su desarrollo hasta 
términos de orden 3, dará como conclusión si esta 
variable de influencia aporta aún a la incertidumbre 
de medida en estos órdenes de exactitud. 
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2. CUERPO PRINCIPAL DEL TRABAJO 
(DETALLES EXPERIMENTALES, MODELO 
MATEMÁTICO) 
 
El CIDESI tiene acreditado el servicio de calibración 
de bloques patrón por más de 20 años. En sus 
procesos un rubro primordial lo ocupa la mejora 
continua en todos sus procesos. En este caso nos 
dimos a la tarea de realizar un estudio minucioso de 
todas las variables que deben ser contempladas en 
la estimación de la incertidumbre. 
 
Las consideraciones fundamentales para la 
calibración de bloques patrón se describen en [1] y 
[2], por tal motivo el presente trabajo no las incluye. 
 
La calibración de bloques patrón por comparación 
mecánica puede ser realizada en comparadores de 
bloques tipo diferencial y absolutos. En nuestro caso 
la calibración se realiza en un comparador de 
bloque absoluto, es decir, comparando patrón y 
calibrando del mismo nominal. 
 

 
 

Fig. 1. Vista general de la comparación de bloques 
patrón. 

 
Nuestro modelo matemático para la estimación de la 
incertidumbre se fundamenta en la relación de todas 
las variables que consideramos necesarias incluir 
durante la estimación de las incertidumbres. El 
mismo queda como se muestra a continuación: 
 

defsssals flll +++−+= εθδαδθαε )..(  (1) 
 
Donde: 
l: Longitud del mensurando. 
ls: Longitud del bloque patrón (de referencia). 
εal: Errores aleatorios del comparador de 

bloques. 
αs: Coeficiente promedio de dilatación térmica 

del bloque patrón y del calibrando. 

δθ: Diferencia de temperaturas entre el bloque 
calibrando y el patrón. 

δα: Diferencia entre los coeficientes de 
expansión térmica del bloque calibrando y el 
patrón. 

θ: Desviación de la temperatura del bloque 
respecto a la de referencia de 20°C. 

εs: Errores sistemáticos del comparador. 
fdef: Deformación del material de los bloques 

bajo la fuerza de los palpadores (superior e 
inferior) 

 
La incertidumbre de medida combinada uc(y) queda, 
según [4]: 
 

∑ 
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Al analizar la no linealidad de nuestra función 
necesitamos incluir términos de orden más elevado 
en el desarrollo en serie de Taylor para la expresión 
de uc

2(y). Los términos más importantes de orden 
inmediatamente superior a añadir son los 
siguientes: 
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Considerando esto la ecuación (2) queda como se 
muestra a continuación: 
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      (4) 
Denotamos: 
Los términos de primer orden como: 

i
i x

fC
∂
∂

= ; 

Los términos de segundo orden como: 

ji
ij xx

fD
∂∂

∂
=

2
;y 

Los términos de tercer orden como: 

ji
ijj xx

fT 2

3

∂∂
∂

=  

 
Sustituyendo estos términos en la ecuación (4), 
tenemos: 
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Se estimaron las varianzas para cada una de las 
variables de influencia y a la par se fueron 
calculando los coeficientes de sensibilidad. 
 
Considerando la ecuación (1); entonces: 
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Determinemos las derivadas de segundo orden: 
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El análisis se realiza para cada i y para cada j, se 
ejemplifica uno de los casos y el procedimiento es el 
mismo para todos los demás. 
 
Si tenemos que: 
i = 1  y  j = 1; 2; 3; 4; 5; 6; 7, 8;  entonces: 
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Resumiendo los términos de segundo orden 
tenemos: 
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Determinemos las terceras derivadas: 
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Para 
i = 1; 
j =1;  x1 = ls 
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Así se analizan todos los términos concluyendo que 
son iguales a “0”, por lo que la influencia de la 
temperatura en términos de orden mayor queda 
descartada. 
 
Posteriormente a esto nos dedicamos a evaluar de 
manera práctica la influencia de la temperatura 
durante el proceso de calibración de bloques patrón. 
 
El laboratorio cuenta con un sistema de monitoreo 
de condiciones ambientales funcionando los 365 
días del año. 
 
Pero para la calibración de bloques patrón las 
condiciones ambientales deben ser evaluadas de 
manera puntual. Para ello se cuenta en el 
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laboratorio con un termómetro digital con 
termistores y con cinco canales de medición que 
escanean cada aproximadamente 15 segundos la 
temperatura ambiente dentro de la cabina de 
calibración, la temperatura del bloque a calibrar y la 
temperatura del bloque patrón. Este termómetro 
tiene una resolución de lectura de 0,01°C. 
 

 
Fig. 2. Termómetro digital de cinco canales. 

 
El estudio de la medición de la temperatura exterior 
se realizó sobre 15 bloques de acero y 15 bloques 
de cerámica con longitudes nominales entre 0,5 mm 
y 100 mm de grado “0” y “1” [1], divididos en cinco 
intervalos nominales diferentes: 
 

1. 0,5  
2. > de 0,5 mm hasta 10,0 mm 
3. > de 10,0 mm hasta 25 mm 
4. > de 25 mm hasta 50 mm 
5. > de 50 mm hasta 75 mm 
6. > de 75 mm hasta 100 mm 

 
La toma de la temperatura superficial de cada 
bloque se realizó cada 0,5 h, para todos los 
intervalos y todos los materiales. Los sensores de 
temperatura de contacto se fijaron en cada bloque 
con elemento aislante. 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Fig. 3. Vista general de la fijación del sensor de 
temperatura. 

 

Esta toma de lecturas de la temperatura se realizó 
durante 20 días.  
 
Los bloques se mantuvieron dentro de la cabina de 
calibración para simular lo más parecido a la 
realidad el escenario diario de calibraciones. 
 
Por último, se hace un análisis de los datos 
recopilados y se llegan a conclusiones 
particularizadas al respecto de las variaciones de 
temperatura por intervalos. 
 
3. RESULTADOS 
 
Como ya mencionamos es buena práctica para 
poder clasificar en grados o clases de exactitud 
garantizar que la incertidumbre de calibración sea 
del orden del tercio del error máximo permitido para 
cada valor nominal del bloque en cada una de las 
clases de exactitud [3]. 
 
Partiendo de nuestro modelo las variaciones de 
temperatura afectan directamente al resultado de la 
incertidumbre, por lo que reviste vital importancia el 
control de la misma. 
 
Para este ejercicio se estuvieron monitoreando las 
diferencias de temperatura entre los bloques y la 
temperatura de referencia 20°C (θ), así como las 
diferencias de temperatura entre el patrón y el 
calibrando (δθ), en intervalos de 0,5 h, 1,0 h y 8 h. 
Esto con la intención de recopilar datos para las 
calibraciones de bloques cortos (< a 25 mm), 
bloques intermedios (< 25 a 50 mm) y bloques 
mayores de 50 mm 
 
Se presentan los resultados de las mediciones de la 
variación de temperatura entre los bloques patrón y 
los bloques bajo calibración (δθ) para las clases “0”  
“1”, y “2” de manera informativa, debido a que estos 
permiten mayor variabilidad. Las temperaturas 
variaron de la siguiente manera: 
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Variaciones de temperatura entre bloque patrón y 
bloque que se calibra (δθ) obtenidas de manera 
experimental 
 

Tiempo 
transcurrido entre 
mediciones de la 
temperatura, h 

Variación de 
temperatura 

máxima registrada; 
°C 

0,5 0,03 
1,0 0,03 
8,0 0,10 

Fig. 4. Variaciones de temperatura entre el bloque 
patrón y el que se calibra. 

 
Nótese de esta tabla que no hubo variación 
significativa para los valores de variación de 
temperatura para los ciclos de 0,5 h y 1,0 h. Las 
variaciones obtenidas en el transcurso de 1 día son 
importantes solamente con el objetivo de estudio 
para el proceso de calibración de juegos enteros de 
bloques patrón. 
 
Por su parte las variaciones de temperatura de los 
bloques con respecto a 20°C (θ) medidas fueron las 
siguientes: 
 

Tiempo 
transcurrido entre 
mediciones de la 
temperatura, h 

Variación de 
temperatura 

máxima registrada; 
°C 

0,5 0,03 
1,0 0,04 
8,0 0,19 

Fig. 4.1 Variaciones de temperatura de los bloques 
con respecto a 20°C. 

 
La calibración de bloques cortos se lleva a cabo de 
manera normalizada en ciclos de tres mediciones. 
 
En condiciones normales de trabajo la duración de 
cada ciclo en promedio, para bloques menores de 
25 mm es de aproximadamente de 18 min, para 
bloques entre 25 y 40 mm la duración del ciclo en 
promedio es de 25 min y para bloques mayores de 
40 mm hasta 100 mm la duración del ciclo puede 
variar entre 45 y 60 min. 
 
Partiendo de nuestro modelo para la estimación de 
las incertidumbres de las calibraciones de bloques 
patrón, se hicieron análisis teóricos para conocer el 
nivel de variación de temperaturas, tanto entre la 
caseta y la temperatura de referencia así como 
entre bloques, que podríamos permitir para obtener 

incertidumbres que permitan clasificar en grados de 
exactitud, atendiendo a lo establecido en [3]. 
 
Considerando las siguientes incertidumbres de 
calibración de los bloques patrón de referencia 
(clases k o anterior 00): 
 

Longitud del 
bloque, mm 

Incertidumbre de 
calibración; µm 

Hasta 0,5 ± 0,020 
> 0,5 a 10 ± 0,020 
> 10 a 25 ± 0,024 
> 25 a 50 ± 0,030 
> 50 a 75 ± 0,041 
> 75 a 100 ± 0,049 

Fig. 5. Incertidumbres de calibración de los bloques 
patrón con las que se realizan los estudios. 

 
Los valores que se determinaron teóricamente y se 
han comprobado en la práctica de calibraciones 
para las diferencias de temperatura entre el patrón y 
el calibrando (δθ) y para la diferencia de la 
temperatura entre el bloque y los 20°C (θ) y que 
permiten discriminar los grados de exactitud son: 
 

Longitud del 
bloque, mm 

Diferencias 
de 

temperatura 
entre el 

patrón y el 
calibrando 

(δθ); °C 

Diferencia de 
la 

temperatura 
entre el 

bloque y los 
20°C (θ) 

Hasta 0,5 0,5* 0,5* 
> 0,5 a 10 0,15 0,15 
> 10 a 25 0,07 0,07 
> 25 a 50 0,05 0,05 
> 50 a 75 0,04 0,04 
> 75 a 100 0,04** 0,03** 

Fig. 6. Diferencias de temperaturas entre el patrón y 
el calibrando y el bloque y la temperatura de 

referencia para clase 0. 
 
*.- Debido a que la diferencia de temperatura es 
directamente proporcional a las variaciones de 
longitud, para el caso de los bloques con longitud de 
nominales muy pequeñas (0,5 mm) se permiten 
variaciones de temperatura muy altas. Sin embargo, 
atendiendo a las buenas prácticas de medición 
establecidas en [5], se estable este valor de 0,5°C. 
**.- Los valores pueden reportados pueden ser 
indistintamente para δθ como para θ 
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Longitud del 
bloque, mm 

Diferencias 
de 

temperatura 
entre el 

patrón y el 
calibrando 

(δθ); °C 

Diferencia de 
la 

temperatura 
entre el 

bloque y los 
20°C (θ) 

Hasta 0,5 0,5* 0,5* 
> 0,5 a 10 0,25** 0,30** 
> 10 a 25 0,16 0,16 
> 25 a 50 0,12** 0,10** 
> 50 a 75 0,10** 0,09** 
> 75 a 100 0,09** 0,08** 

Fig. 6.1 Diferencias de temperaturas entre el patrón 
y el calibrando y el bloque y la temperatura de 

referencia para clase 1. 
 

Longitud del 
bloque, mm 

Diferencias 
de 

temperatura 
entre el 

patrón y el 
calibrando 

(δθ); °C 

Diferencia de 
la 

temperatura 
entre el 

bloque y los 
20°C (θ) 

Hasta 0,5 0,5* 0,5* 
> 0,5 a 10 0,5 0,5 
> 10 a 25 0,35 0,35 
> 25 a 50 0,25** 0,20** 
> 50 a 75 0,20** 0,18** 
> 75 a 100 0,16** 0,18** 

Fig. 6.2 Diferencias de temperaturas entre el patrón 
y el calibrando y el bloque y la temperatura de 

referencia para clase 2. 
 
Comparando estos valores de desviaciones de 
temperatura “permisibles” con los que realmente se 
obtuvieron de las mediciones reales realizadas en el 
laboratorio se puede ver que están incluidos. 
 
3.1. Resultados: 
 
Se obtienen valores de medición de condiciones 
ambientales en la calibración de bloques patrón que 
se establecen como referencia para los servicios 
que el laboratorio ofrece a los clientes. 
 
Se rediseñan las hojas de cálculo haciendo 
condicionantes como ayudas visuales que permiten 
al técnico observar el mantenimiento de la 
temperatura en intervalos idóneos durante el 
proceso de calibración de bloques patrón. 
 
Los resultados primarios arrojan que el laboratorio 
puede cumplir con estas condiciones y así 

garantizar la clasificación adecuada en grados de 
exactitud. 
 

 
Fig. 7. Condicionantes en las hojas de tomas de 
lecturas 
 

(µm)
± 0,067 NO
± 0,067 NO
± 0,067 SI
± 0,067 SI
± 0,067 SI
± 0,067 SI
± 0,067 SI
± 0,067 SI
± 0,067 SI
± 0,067 SI
± 0,067 SI
± 0,067 SI
± 0,067 SI1,3 ± 0,030

1,09 ± 0,030
1,2 ± 0,030

1,07 ± 0,030
1,08 ± 0,030

¿SE PUEDE 
DISCRIMAR EL 

GRADO DE 
EXACTITUD?

1/3 
TOLERANCIA 

DEL GRADO, LC

1,05 ± 0,030
1,04
1,03 ± 0,030

± 0,030

1,02
1,01

1,005
± 0,030
± 0,030

VALOR NOMINAL, 
mm

INCERTIDUMBRE DE 
MEDIDA,

µm

1,0 ± 0,392
± 0,784

1,06 ± 0,030

RELACIÓN INCERTIDUMBRE GRADO 
DE FABRICANTE

 
Fig. 8. Configuración en Excel para poder 
determinar si el proceso de calibración permite 
discriminar la clase o grado de exactitud del bloque. 
 

S/C --- --- --- S/C
S/C --- --- --- S/C
0 0 --- --- 0
0 0 --- --- 0
0 0 --- --- 0
0 0 --- --- 0
0 0 --- --- 0
0 0 --- --- 0
0 0 --- --- 01,07 0,03 0,04

1,05 -0,01 0,04
1,04
1,03 0,05

0,03

0,08
-0,05
0,00
0,06

1,02
1,01

1,005
0,03
0,03

VALOR NOMINAL, 
mm

DESVIACIÓN DE LONGITUD EN 
EL PUNTO CENTRAL RESPECTO 

AL VALOR NOMINAL, µm

VARIACIÓN EN LONGITUD, 
µm

1,0

0,05
0,05

1,06 0,04 0,05

0,03
0,00

GRADO ACTUAL 
DE CADA BLOQUE

CLASE DE 
EXACTITUD 

PARA  
LONGITUD 

LONGITUD CENTRAL

  
 

 
210

 
Fig. 9. Configuración en Excel para poder 
discriminar la clase de exactitud de los bloques 
considerando las variaciones en longitud central. 
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4. DISCUSIÓN 
 
El laboratorio establece los siguientes límites de 
variación de temperatura: 
 

Clase de 
exactitud 

Diferencia 
máxima de 
temperatura 

entre el 
patrón y el 
calibrando 

(δθ); °C 

Diferencia 
máxima de la 
temperatura 

entre el 
bloque y los 

20°C (θ) 

0 0,04 0,04 
1 0,09 0,09 
2 0,16 0,18 

Fig. 10. Límites de variaciones de temperatura 
establecidos por el laboratorio. 
 

 
 

 
 
 

 
Fig. 11. Gráficas de sensibilidad de los dos términos 
de temperatura y valor límite del laboratorio para las 
diferentes clases de exactitud. 
 
Las ventajas fundamentales de tener establecidos 
en el laboratorio los límites de temperatura durante 
la calibración de bloques, divididos por intervalos, 
grados de exactitud y material de los bloques patrón 
garantiza que la calibración de bloques se haga en 
condiciones idóneas y favorece la correcta 
estimación de incertidumbre. 
 
Las incertidumbres que tenemos declaradas en el 
laboratorio son las siguientes: 
 

Longitud 
Nominal,  

mm 

U,  
ac-ac; 

µm 

U, 
ac-c, 
µm  

1/3 Error 
clase "0" 

≤ 0,5 ± 0,020 ± 0,020 ± 0,047 
0,5 < Ln ≤ 10 ± 0,024 ± 0,024 ± 0,040 
10 < Ln ≤ 25 ± 0,029 ± 0,029 ± 0,047 
25 < Ln ≤ 50 ± 0,055 ± 0,054 ± 0,067 
50 < Ln ≤ 75 ± 0,080 ± 0,079 ± 0,083 
75 < Ln ≤ 100 ± 0,091 ± 0,089 ± 0,100 

Fig. 12. Relación de valores de incertidumbres por 
bloques y tipos de material respecto al 1/3 del error 
de la clase 0. 
 
Nótese que con estas restricciones se cumple con la 
condición de que la incertidumbre sea menor o igual 
al tercio del error máximo permitido para la clase 0 
de exactitud. 
 
La validación del modelo matemático para la 
estimación de las incertidumbres permite contar con 
niveles de incertidumbre del orden del tercio del 
error máximo tolerado y garantiza que estemos 
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entregando al cliente bloques patrón correcta y 
adecuadamente calificados en grados de exactitud. 
 
Influencia de los términos de segundo orden: 
 

 
 
1 mm para grado 0, 1 y 2 
100 mm grado 0 
 

 
Fig. 13. Presupuestos de incertidumbre que 
muestran el porciento de influencia de los términos 
de segundo orden en la calibración de bloques de 
clase 0 de 1,0 mm y 100 mm respectivamente.. 
 
5. CONCLUSIONES 
 

1. Se estableció en el procedimiento de 
calibración del laboratorio el requisito de 
temperatura que se deberá cumplir en todas 
las calibraciones de bloques patrón, en 
dependencia de la clase de exactitud, para 
garantizar la calidad de las mismas. 

2. Al analizar la no linealidad corroboramos que 
es imprescindible incluir términos de orden 
mayor en la serie de Taylor para la expresión 
de la incertidumbre. 

3. Queda demostrado que la variable 
temperatura aporta hasta los términos de 
segundo orden en la serie de Taylor. 

4. Se corroboran las capacidades de calibración 
que el laboratorio obtiene en condiciones 
cotidianas de trabajo. 

5. Los estudios de variaciones de temperaturas 
en los diferentes bloques patrón, nos 
demostró que las condiciones ambientales 
son perfectamente obtenibles y pueden ser 
reproducidas por el laboratorio. 

6. La introducción de ayudas visuales en las 
hojas de cálculo previene al especialista 
cuando las diferencias de temperatura 
sobrepasan los límites establecidos y 
garantizan que los niveles de incertidumbre 
sean los adecuados para discriminar los 
grados de exactitud de los bloques. 
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METROLOGÍA DE REFLECTORES SEGMENTADOS 
CON LÁSER TRACKER 
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Resumen: El Gran Telescopio Milimétrico Alfonso Serrano cuenta actualmente con un reflector primario de 
32.5 metros de diámetro. Siendo el componente crítico de la cadena de reflectores, los trabajos de metrología 
para alinear los segmentos son de vital importancia. Se ha trabajado para establecer una metodología 
confiable de medición, para el ajuste de los 84 segmentos que conforman este reflector. La adquisición de 
puntos fiduciales, técnicas de adquisición de datos y su análisis sontareas importantes que requieren 
procesos de metrología los cuales serán mencionados en este trabajo. 
 
 
1. INTRODUCCIÓN 
 

El Gran Telescopio Milimétrico Alfonso Serrano 
(GTM) situado en la cumbre del volcán sierra negra 
a una altitud de 4600m, es un proyecto binacional 
entre el Instituto Nacional de Astrofísica, Óptica y 
Electrónica (INAOE) en México y la universidad de 
Massachusetts (UMASS) en los EUA. El telescopio 
astronómico opera en longitudes de onda entre 0.85 
- 4 mm, con un diseño óptico de tipo Cassegrain 
doblado [1]. Su aportación principal es en el estudio 
de la formación de estrellas y galaxias, e inició 
observaciones en 2013.  Actualmente opera con un 
reflector primario de 32 metros de diámetro 
conformado por un total de 84 segmentos. Para 
2016 se espera ampliar el reflector primario a su 
diámetro de diseño de 50 m. 
 
Durante el periodo 2011-2013 se llevó a cabo una 
renovación de 64 segmentos del reflector primario, 
por lo cual, fue necesario desmontarlos de la antena 
y remplazar algunos componentes. En este trabajo 
se presentan detalles de la re-alineación de cada 
segmento, haciendo énfasis en el proceso de 
metrología.

 
Fig. 1 Componentes mayores de un segmento. 

2. SEGMENTOS DEL REFLECTOR PRIMARIO 
 
Los segmentos que integran al espejo primario del 
GTM están conformados por ocho sub-paneles, 
cada uno soportado por cinco ajustadores 
mecánicos. El arreglo de sub-paneles (panel)está 
apoyado en una placa base de aluminio, unido a 
unmarco de soporte de acero inoxidable, dicha  
estructura conforma unsegmento, ver figura 1.Los 
ajustadores facilitan movimientos de cada sub-panel 
en forma vertical usando cuerdas diferenciales.La 
figura 2 muestra un sub-panel con ajustadores, cuya 
nomenclatura se refiere a la posición respecto al 
ápex de la antena (interior, exterior, derecha e 
izquierda). 

 
 

 

Fig.2 Posición de ajustadores. 
 

 

3. DEFINICIÓN DEL MENSURANDO 
 

Para la medición de cualquier superficie reflectoraen 
el GTM, el mensurando es un valor promedio de la 
diferencia entre la forma de la superficie medida, y 
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la forma de la superficie teórica. Esto se expresa 
mediante la ecuación 1. Hablamos entonces del 
error cuadrático medio, denotado ���� por la 
expresión "root mean square" en inglés. 
 

���� = �∑ (	̂��	�)�
�

����    (1) 

 
En la ecuación 1,�		es el componente de un punto 
medido en la dirección de propagación de la luz, y �̂ 
es el punto teórico equivalente. Primero se hace un 
ajuste dela nube de puntos medidos a la superficie 
teórica,  posteriormente se calculan los residuos 
(�̂� − ��)		para cada punto.  
 
El error máximo permisible para cada superficie 
reflectora está definido en el presupuesto de errores 
del telescopio. En el caso del reflector primario, el 
presupuesto para los segmentos es de 23 µm���� e 
incluye contribuciones para la manufactura de 
componentes y la alineación de los sub-paneles. 
 
 
4. MEDICIONES CON TRACKER 
 
4.1. Equipo de medición 
 

La medición de los paneles fue realizada con un 
láser tracker Leica AT-901B. El tracker es un 
sistema de medición en coordenadas polares (figura 
3)donde las componentes angulares se miden 
mediante escalas angulares y la componente radial 
mediante distanciometría, interferometría o ambas. 
El punto por medir es el centro de un "target" 
esférico, colocado manualmente punto por punto, o 
realizando un barrido sobre una superficie. Tabla 1 
presenta algunas características del equipo. 
 

 

 
Fig.3 Coordenadas polares del Láser Tracker. 

Datos técnicos del Láser Tracker AT-901B 

Temperatura de operación (0 a 40) °C 

Humedad relativa (10 a 90) % 

Elevación operativa (0 - 3050) m 

Precisión del interferómetro 
(MPE) Error Max 
Perm. 0.5 ppm 

Rango de medición del 
Interferómetro 

(0 - 40) m 

Exactitud del ADM (MPE) ± 10 µm 

Intervalo típico de medición (1.0 - 80) m 

Frecuencia de muestreo en 
las mediciones 

3000 puntos/s 

Frecuencia de salida en las 
mediciones 

1000 puntos/s 

Exactitud angular en las 
mediciones 

2.5 x 5 x 10 m vol. 
± 10µm + 5µm/m 

Tabla 1. Especificaciones generales del Láser 
Tracker Leica AT-901B, Hexagon Metrology. 

 
4.2. Condiciones ambientales de trabajo 
 

La renovación de la mayoría de los segmentos fue 
realizada en sitio, para evitar la necesidad de 
transportarlos al INAOE.Para el armado de sub-
paneles y su ajuste, se utilizó el sótano de la 
antena, siendo un espacio subterráneo con amplias 
dimensiones. Aunque el ambiente no está 
controlado, el espacio es de acceso restringido,con 
variaciones de temperatura reducidas (5 °C +/- 2 
°C), se encuentra libre de fuentes de calor 
yvibración. 
 
Para establecer uniformidad en el proceso de 
medición y ajuste, se colocóel panel en posición 
horizontal. El tracker se colocó cerca al eje mayor 
del panel, ilustrado en la figura 4, a una distancia de 
aproximadamente 0.7 m desde el borde del panel, y 
250 mm por arriba.  Esta geometría proporciona las 
ventajas de (a) reducción del volumen de medición, 
(b) minimización de la altura del área de medición y 
ajuste, facilitando el montaje del tracker y el 
segmento, así como el acceso para realizar los 
ajustes a la superficie, (c) disminución de las 
mediciones en forma angular, a favor de mediciones 
radiales. En resumen, esta geometría facilitó la 
realización de las mediciones y ajustes en términos 
prácticos, sin embargo, no necesariamente 
representa el esquema óptimo para alcanzar mayor 
exactitud o precisión, lo cual depende en las 
características del tracker y del ambiente del 
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trabajo. Se requiere un estudio de estos parámetros 
para tomar conclusiones al respecto. 

 
Fig. 4 Geometría de las mediciones. 

 
Para minimizar la incertidumbre a causa de 
condiciones ambientales, el tracker cuenta con una 
estación meteorológica. Mediciones de temperatura 
y presión del aire permiten una compensación por 
cambios en el índice de refracción del aire, lo cual  
afecta la calibración del interferómetro. También se 
realizan mediciones de la temperatura del objeto a 
medir, en este caso colocando el sensor sobre un 
sub-panel. De esta manera se puede implementar 
una compensación para dilatación térmica. 
 
Elmontaje del segmento es por medio de sus cuatro 
puntos de soporte,con un balancín, visible en la 
figura 5, cargando dos de los cuatro puntos para 
evitar el torcimiento del segmento durante la 
medición.Aunque esto no es representativo del 
soporte final del segmento en la antena (se conecta 
cada punto de montaje a un actuador electro-
mecánico para ajustes activos de la superficie 
primaria), se asegura una repetibilidad de 
condiciones de montaje durante el proceso de 
medición y ajuste para todos los segmentos. La 
figura 5 muestra la colección de una nube de puntos 
con el rastreo del target sobre un sub-panel.  
 
Por último hay que  mencionar que en el sitio el 
tracker opera fuera del rango de elevación 
recomendado (tabla 1), lo que implica errores de 
funcionamiento ocasionales, los cuales se resuelven 
normalmente con un reseteo del equipo (ver sección 
8). 
 
 
5. ADQUISICIÓN Y PROCESADO DE DATOS 
 
La medición de los segmentos consiste en dos 
etapas, la primera en la recolección de puntos 

fiduciales, y la segunda, en la obtención de la nube 
de puntos. 

 

Fig.5 Medición de un panel en el sótano. 
 
5.1. Puntos fiduciales 
 
Por ser una pequeña fracción del reflector primario, 
es necesario determinar la ubicación correcta del 
segmento a medir dentro de la parábola de 
diseño.Esto se hace con la medición de puntos 
fiduciales que pueden ser ubicados dentro del 
diseño teórico de la superficie. 
 
Inicialmente se utilizó un escaneode puntos 
arrastrando el targetporlos espacios entre los sub-
paneles, en dirección circunferencial y radial. 
Aunque se logró obtener un gran número de puntos, 
el método mostró muy baja precisión por la dificultad 
de seguir los espacios de manera confiable.El 
método que ha resultado más confiable es el de 
medir unas cruces grabadas en la superficie, que 
marcan la posición de los ajustadores. Aunque se 
utilizan relativamente pocos puntos (hasta 16 cruces 
en cada segmento) su medición es precisa con una 
herramienta adecuada ("sphere-fit tool" o "surface 
reflector tool", [2]). La figura 4 muestra la posición 
de las 16 cruces utilizadas. También se pueden 
apreciar los espacios circunferenciales y radiales 
entre sub-paneles. 
 
5.2. Nube de puntos 
 
Se adquiere la nube de puntos que representa la 
superficie del panel rastreando el target sobre la 
misma, programando el trackerpara tomar una 
lectura de forma automática cada 5 cm de 
desplazamiento lineal.Se recolecta un promedio de 
260 puntos por sub-panel, con una trayectoria de 
escaneo en forma de "S", ver sección 6. 
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5.3. Análisis de datos 
 
El análisis de datos está basado en rutinas escritas 
por el proyecto, que satisfacen nuestras 
necesidades. Dichas rutinas utilizan los archivos de 
coordenadas generados por el software del tracker 
a los cuales se les aplican las siguientes funciones: 
a) Usar los puntos fiduciales para generar 

losparámetros de transformación de 
coordenadas, y aplicar las transformaciones ala 
nube de puntos. 

b) Optimizar el ajuste de la nube de puntos a la 
parábola teórica. Duranteesta etapa se 
incorpora una compensaciónpara el diámetro 
del target. 

c) Calcular los residuales en cada punto 
demedición, y posteriormente el error ���� 
delpanel.  

d) Producir un mapa de residuales para ayudar 
con el proceso de ajuste de la superficie. 

 
 
6. EL AJUSTE DE LOS SEGMENTOS 
 
La alineación de los paneles es un proceso iterativo, 
el método consisteen la medición de la superficie y 
el análisis de los datos, posteriormente se realiza un 
cálculo empírico de los ajustes necesarios a cada 
sub-panel.Después de realizar los ajustes, se vuelve 
a repetir la medición. 
 
El proceso de ajuste para un segmento se muestra 
en detalle en la tabla 2. El tiempo total para este 
caso particular fue de 3.5 h, en el cual el error 
����disminuyó de 676µm a 24µm, con un total de 9 
iteraciones. 
 

ALINEACIÓN DEL SEGMENTO D02R2S03 

# Iteración ���� 
(µm) 

# Ajustadores 
movidos 

Movimientos     
(µm) Duración 

(min.) Max. Min. 
1 676 14 2000 250 32 
2 340 32 1000 120 23 
3 155 25 430 30 42 
4 85 30 370 15 23 
5 55 28 180 15 21 
6 34 20 90 10 26 
7 30 23 60 15 26 
8 31 13 70 15 19 
9 26  

Tabla 2.Sumario del ajuste de un segmento. 
 

En la figura 6 se muestran algunos mapas de 
residuales correspondientes a la misma secuencia 
de ajuste. La magnitud de cada residuo está 
representada por el tamaño de un círculo centrado 
en la coordenada respectiva. El color indica si la 

superficie medida queda arriba o abajo de la 
superficie teórica. 
 
Posteriormente al ajuste final de cada panel, se 
realiza una prueba de estabilidad, la cual requiere 
que una persona caminesobre la superficie (esto es 
necesario para actividades de mantenimiento en 
sitio).  
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Fig.6 Gráficas de  un proceso de ajuste para un segmento de anillo dos. 
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7.  RESULTADOS PARA 65 SEGMENTOS 
 
La tabla3presenta los resultados obtenidos para la 
renovación de 65 segmentos del reflector primarioen 
2012 y 2013. Los valores son el promedio para cada 
uno de los tres anillos de paneles que conforman la 
superficie actual de 32.5 m.  
 
MEJORA DE LA SUPERFICIE PRIMARIA DEL GTM 

# Anillo 
# 

Segmentos 
Promedio 

Iteraciones 

Ajuste  ���� 
(µm) Fecha 

Inicial Final 
1 12 11.58 540 33 

2012 
2 24 13.87 619.9 29 
3 29/28 22.68 763.2 28.6 2012-13 

Tabla 3. Resumen correspondiente a los 32.5 m del 
espejo primario, paneles en 3 anillos concéntricos. 
 
 
8. INCERTIDUMBRE EN LAS MEDICIONES 
 
Nuestro análisis de incertidumbre está 
principalmente en función de la repetibilidad de las 
mediciones y las especificaciones del fabricante 
para la exactitud del instrumento. La tabla 4 
proporciona un resumen de las fuentes principales 
de incertidumbre.  
 

Fuentes de incertidumbre, medición de paneles 
Precisión de 
medición 

Incertidumbre estándar  
U = 0.3 µm 

Precisión 
intermedia 

Cuantificado con base en la 
experiencia, U < 0.5µm 

Reproduci-
bilidad 

Cuantificado con base en la 
experiencia, U < 1µm 

Calibración del 
tracker 

Certificados y rutinas de auto-
calibración, Medición de 
patrones en el sitio de trabajo 

Especificación 
del tracker 

Para volumen de medición  
2.5 m x 0.5 m x 5 m: 
exactitud = 35 µm 

Precisión de 
los targets 

Calibración en el INAOE, 
Incertidumbre media: 13 µm 

Segmento • montaje, orientación 
• dilatación térmica 
• geometría de medición 

Ambiental • Índice de refracción  
• Errores por incumplimiento de 
especificaciones operacionales 

Análisis Incertidumbre 2 µm 
(con pruebas comparativas) 

Tabla4. Algunas fuentes de incertidumbre en el 
proceso de medición de paneles con láser tracker. 
 

Nuestra confiabilidad en las mediciones está 
respaldada por los siguientes factores: 
 
1) Rutinas de auto-calibración del tracker, algunas 

utilizando una herramienta de referencia 
calibrada ("Invar reference tool" en inglés).  

2) Mediciones en el lugar de trabajo de una barra 
de escala calibrada, con extensión de 3 m. 

3) Servicio y calibración del tracker por el 
fabricante, realizado cada 12 - 18 meses. 

4) Mediciones comparativas con fotogrametría [3], 
indicando una variación de 8% entre métodos (3 
µm del ����diferencia absoluta). 

5) Mediciones de la superficie de 32.5 m con 
holografía durante el proceso de alineación 
global son compatibles con los resultados de la 
alineación individual de segmentos, aunque con 
muy baja resolución. 

 
Sin embargo, como es evidente en la tabla 4, nos 
falta trabajar en la cuantificación de diversas fuentes 
de error. 
 
9. CONCLUSIONES 
 
Los equipos láser tracker son muy utilizados hoy en 
día para medir superficies reflectoras de antenas 
funcionando en la banda de radio [4]. En el proyecto 
GTM hemos utilizado este método con éxito para la 
alineación de los segmentos del reflector primario, 
logrando un error en la superficie ���� del orden de 
30 micrómetros. Nos falta todavía trabajar en una 
mejor cuantificación de las fuentes de incertidumbre, 
para dar mayor validez al método y mejorar 
nuestros procedimientos, dado que a largo plazo se 
requiere seguir mejorando la calidad de las 
superficies reflectoras, y mantener la competitividad 
del telescopio. 
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METROLOGÍA DEL REFLECTOR SECUNDARIO DEL GRAN TELESCOPIO 
MILIMÉTRICO CON LÁSER TRACKER Y FOTOGRAMETRÍA 
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Gran Telescopio Milimétrico, Instituto Nacional de Astrofísica, Óptica y Electrónica 

Luis Enrique Erro #1, Tonantzintla, Puebla, CP72840 México. 
01 (222) 2-66-31-00 ext. 5116, pearl.l.cc@gmail.com 

 
Resumen: Este documento describe la aplicación y comparación de dos instrumentos de metrología 
dimensional por coordenadas, empleados para medir la superficie de un espejo auxiliar de grandes 
dimensiones con alta curvatura, fabricado en aluminio. Este espejo ha sido medido periódicamente dentro de 
las instalaciones del Gran Telescopio Milimétrico haciendo uso de un lásertracker y una cámara de 
fotogrametría con el propósito de verificar su estabilidad. Se discuten los procedimientos de la adquisición y 
procesamiento de datos, los resultados obtenidos, así como las ventajas y desventajas de ambas técnicas.  
 
1. INTRODUCCIÓN 
 
El Gran Telescopio Milimétrico Alfonso Serrano 
(GTM) es un antenade 50 metros de diámetroque 
actualmente opera con un reflector primario (M1) de 
32.5 m, en conjunto con la zona central (1.7m) de 
un reflector hiperbólico secundario (M2) de 2.5m. 
 
Latarea principal de metrología en el proyecto GTM 
es ayudar en mantener los errores de los espejos 
dentro de la tolerancia de diseño, mejorando a su 
vez la calidad de las observaciones astronómicas 
que se obtienen. En el caso particular del espejo 
secundarioes necesario realizar mediciones 
periódicasde la zona central para verificar la 
condición de la superficie. Dado el tamaño y peso 
de este objeto, resultaimpráctico llevarlo al INAOE 
para realizar metrología con una CMM, por lo que 
las mediciones se llevan a cabo en el sitio durante 
las épocas de mantenimiento, cuando se puede 
reubicar el espejo en el sótano de la antena.  
 
El parámetro de interés es el error RMS (error 
cuadrático medio) de la superficie, que se obtiene 
comparando la superficie medida con la superficie 
de diseño.El presupuesto de error para el telescopio 
[1] requiere mantener el error RMS del espejo 
secundario menor o igual que 40 micrómetros.   
 
El proyecto ha empleado los equipos lásertracker 
desde 2006, principalmente para mediciones de los 
segmentos del reflector primario. Su nivel de 
exactitud y portabilidad se adecuan también a las 
mediciones del espejo secundario. Actualmente 
hemos introducido mediciones del M2 con 
fotogrametría, con el objetivo de comparar los 
resultados con ambos métodos, y así mejorar 
nuestro nivel de confianzaen las mediciones. 

 
2. EQUIPOS DE MEDICIÓN 

 
3. Láser tracker 
 
El trabajo de medición se realizó con un 
LeicaAbsoluteTracker AT901-B. Éste equipo 
incorpora un interferómetro (IFM) y la tecnología 
AbsoluteDistance Meter (ADM). Sus 
especificaciones se muestran en la Tabla 1. 
 

LeicaAbsoluteTrackerAT901-B 
Información Técnica[2] 

Temperatura Operacional +0°C a +40°C 
Humedad Relativa  10 a 90% 

Elevación Operacional 0 a 3050 m 
Exactitud del Interferómetro 

(MPE, Error Máximo 
Permisible). 

0.5 ppm 

Rango de medición del 
interferómetro. 

0-40 m 

Exactitud ADM (MPE) ±10 µm 
Rango típico de medición 

ADM 
1.0 -80m 

Tasa de muestreo de 
medición. 

3000 puntos/s 

Tasa de salida de medición.  1000 puntos/s 
Exactitud de medición 

angular (0-40 m) 
±15 µm + 6 µm/m 

Tabla 1. Especificaciones generales del LT. 
 
Cuando empleamos el tracker en el sitio del GTM 
estamos afuera de las especificaciones 
operacionales del mismo, por lo queenfrentamos 
problemas periódicos de hardware. Para asegurar 
que estas condiciones no afectan adversamente las 
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mediciones, realizamos pruebas con una barra de 
escala. 
 
4. Fotogrametría 

 
La fotogrametría proporciona mediciones en 
tiempos cortos, esta característica contribuye en la 
disminución de errores derivados de cambios 
ambientales, además de ofrecer portabilidad y un 
sistema de medición no-contacto. La tabla 
2presenta algunas especificaciones generales del 
sistema INCA 3 de GeodeticSystems, adquirido por 
el proyecto. 
 

EspecificacionesINCA 3 [3] 
Sensor: 12-bit, 8MP (3500 x 2350) 

Campo de 
visión: 

77° x 56° 

Exactitud: 5µm + 5µm/m 
(0.025mm@4m, 
0.001”@160”) 

Distancia focal 
del lente: 

21mm 

Temperatura 
operacional: 

0 - 40°C 

Alimentación: 6 – 15 volts DC, 15-25 watts 
Velocidad de 
adquisición: 

Velocidad de ráfaga (burst): 8 
disparos @ 2fps 
Velocidad continua: 1 disparo 
cada 4-5 segundos después 
del burst(típicamente) 

Interfaces Ethernet 10/100, Wireless 
802.11b, discos PCMCIA 

Tabla 2. Especificaciones generales de la cámara 
INCA 3. 

 
Para optimizar el proceso de fotogrametría, es 
necesario asegurar una buena exposición de los 
targets reflejantes con el control de parámetros de la 
cámara (exposición, apertura, potencia del flash), el 
tamaño, y la distancia entre los targets, así como 
una buena planeación de las fotografías. 
 
5. Validación de los métodos de medición 
 
El software de los equipos Láser Trackerincorpora 
rutinas que permiten verificar la funcionalidad del 
equipo y cumplimiento de sus especificaciones.Esta 
verificación se realiza periódicamente en el sitio 
donde el tracker es empleado. El proceso no 
permite ajustar el equipo, pero proporciona al 
usuario un nivel de confiabilidad. Adicionalmente los 
equipos se envían cada 12-18 meses al fabricante 
para servicio y calibración.  

 
Dado que las mediciones con tracker son afectadas 
por variaciones en el índice de refracción del aire, el 
equipo incluye una estación meteorológica la cual 
proporciona datos de temperatura, presión y 
humedad para compensación en tiempo real. 
 
En el caso de fotogrametría se emplea una auto 
calibración previa a las mediciones; tarea 
nuevamente indicada por el software del equipo, y 
cual se debe de realizar bajo las mismas 
condiciones ambientales que se encuentran en la 
zona de medición. Dado que este método no está 
calibradodimensionalmente, se emplea una barra de 
escala durante las mediciones. 
 
Para ambos equipos el proyecto cuenta con barras 
de escala lineales con extensión máxima de 3 m. 
Estos patrones se emplean periódicamentepara 
verificar la exactitud de los equipos, especialmente 
después de transportarlos o cuando se cambia el 
lugar de la medición.  
 
 
6. TÉCNICA PARA LA OBTENCIÓN DE 
MAPAS 

 
El trabajo de medición tomó lugar en el sótano del 
telescopio; un espacio cerrado con condiciones 
ambientales estables, donde la temperatura es 
típicamente de 5°C y se encuentra libre de 
turbulencias. El espejo secundario fue instalado en 
unposicionadormulti-eje llamado hexápodo, mismo 
que se utiliza para soportar el espejo en la antena, y 
orientado con su eje óptico en la dirección horizontal 
con ayuda de un marco rígido, que permitió rotar el 
ensamble a diferentes ángulos. 
 
Para mantener la uniformidad entre las mediciones 
y facilitar la identificación de regiones específicas, el 
espejo se dividió en 8 zonas, usando cinta graduada 
para proveer una guía y separación adecuada entre 
las zonas escaneadas con eltracker(Fig. 1). 
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Fig. 1. Medición del M2 con Láser Tracker. 

 
Inicialmente, se realizaron tres mediciones con el 
LT, con una resolución de ~7700 puntos de 
contacto, y una separación de 12.5mm entre sí, está 
distancia entre puntos nos permitió adquirir un alto 
muestreo y detalle de la superficie.Para estas 
mediciones se realizó un escaneo continuo del 
trackertarget (SMR, o Sphere-mountedretroreflector) 
sobre la superficie, adquiriendo datos 
periódicamente por intervalo de distancia. 
 
Posteriormente se colocaron targets de 
fotogrametría con diámetro de 6mm sobre la 
superficie del espejo (Fig. 2). El patrón empleado 
consistió en 57 targets por cada zona, más un 
elemento en el centro, dando un total de 457 
targets. La distancia aproximada entre targets fue 
de 60 mm.Respecto a las dimensiones del espejo 
fue necesario incluir una barra de escala de 2000 
mm de longitud, una autobar, y 8 targets 
codificados. Estos elementos permiten escalar la 
medición, definir el sistema de coordenadas y 
realizar una correcta triangulación de los targets 
medidos con el software de análisis de 
fotogrametría V-Stars. 

 
Fig. 2. Medición del M2 con fotogrametría. 

 
Con el objetivo de comparar los mapas con 
resolución similar, se realizaron 2 mediciones 
adicionales con LT empatando el número de puntos 
con los 457 targets colocados. A diferencia de la 
nube de puntos obtenida con el escaneo continuo, 
esta medición se realizó punto a punto.  
 
Finalmente, se hizo una serie de 6 mediciones con 
fotogrametría. En cada medición se tomaron 36 
fotografías a una distancia aproximada de 1700 mm 
de la superficie del espejo. Las imágenes se 
tomaron desde 6 posiciones, con una separación de 
600mm entre ellas aproximadamente, a 3 diferentes 
alturas desde el piso (1000 mm, 1500 mm y 2000 
mm), dando un total de 18 posiciones de la cámara. 
En cada ubicación se tomaron dos fotos, en la 
segunda captura se rotó la cámara 90° para la auto-
calibración de la misma, como se recomienda en la 
documentación de este procedimiento3. 
 
 
7. ALGORITMO DE  AJUSTE DE DATOS  

 
La forma hiperbólica del reflector secundario, está 
dada por la siguiente ecuación (1): 
 

 
 
Donde R es el radio de curvatura y K la constante 
de conicidad. Para el espejo secundario tenemos 
R=1768.63 mm y K=-1.14269. El algoritmo que se 
usó para obtener el error RMS de la superficie 
requiere ajustar el modelo matemático dado por la 
ecuación (1) a la nube de puntos (datos) usando el 
método de los mínimos cuadrados. El ajuste de la 
superficie consiste en transformar los datos crudos 
en coordenadas locales mediante  rotación y 
traslación en los ejes X, Y y Z, y después encontrar 
los coeficientes específicos que hacen que los datos 
encajen lo mejor posible en el modelo. Durante este 
proceso, el radio del SMR es compensado en cada 
punto obtenido con el Láser Tracker, restando la 
distancia normal del centro del SMR a la superficie 
local, para empatar la nube de puntos con la 
superficie. Los targets utilizados para fotogrametría 
tienen un valor de espesor estándar especificado 
por el fabricante; dicho valor es compensado de la 
misma manera en que se realiza con el SMR del 
Láser Tracker.  
 

���, �� = − 	|1 + | ��1 + ��� + ���	� ⋅ |1 + | − 1� 
(1) 
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Los valores de compensación de los targets 
utilizados fueron extraídos de las especificaciones 
del fabricante de los mismos.  Debido a que el 
espejo es de una gran curvatura, su propia forma es 
usada para restringir el ajuste, y en consecuencia 
no se requieren puntos fiduciales para ubicar la 
superficie. 
 
El algoritmo usa la técnica de Levenberg-
Marquardt[5] para resolver el problema de los 
mínimos cuadrados. Esta técnica es una estrategia 
particular para buscar iterativamente el mejor ajuste; 
prueba diversos valores para los coeficientes 
desconocidos, y por cada intento, calcula la 
búsqueda de chi-cuadrada. Los mejores valores de 
los coeficientes son aquellos que minimizan el valor 
de chi-cuadrada.  
 
El proceso de búsqueda inicia con una suposición 
de los coeficientes. Después de que los datos son 
ajustados, se comparan contra la geometría ideal, 
obteniendo residuales que representan la distancia 
entre la superficie ajustada y la ideal. Finalmente el 
RMS es calculado, y si se requiere, se detectan y 
remueven outliers (valores atípicos), el valor RMS 
es ajustado según corresponda. 
 
 
8. RESULTADOS 
 
La tabla 3 muestra los valores del error RMS 
calculados por cada medición descrita previamente,  

Tabla 3. Valores del error RMS de la superficie de 
M2, usando diferentes resoluciones de muestreo. 
 
 
 

empleando el algoritmo de ajuste resumido en la 
sección 4. Se presenta para cada instrumento el 
valor promedio y la desviación estándar, como 
indicación de la repetibilidad de cada método. Las 
mediciones con el tracker concuerdan con 
mediciones previas realizadas en 2012 (35 y 36 µm 
RMS), lo cual demuestra buena reproducibilidad. 
 
Los valores RMSde las mediciones obtenidos con la 
misma resolución de muestreo para ambos métodos 
tienen una variación del orden de ±1µm.Dicha 
variación así como los erroresRMS obtenidos son 
aceptables respecto a la tolerancia especificada 
para el área de interés de 1.7m. 
 

 
 

Fig. 3. Gráficas de error RMS consecutivas, 
obtenidas con LT. 

 
 

# Método 
Tamaño de la 

nube de 
puntos 

RMS error 
/µm 

1 
LáserTrack

er 
 

7477 38 
2 7587 37 
3 7908 37 
5 457 37 
6 457 36 
Media y desviación estándar 37.0 +/- 0.7 

1 

Foto-
grametría 

457 36 
2 457 37 
3 457 36 
4 457 35 
5 457 37 
6 457 35 
Media y desviación estándar 36.0 +/- 0.9 
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La figura 3 muestra dos mapas del error RMS 
producidas a partir de mediciones consecutivas con 
el tracker. Las áreas indicadas en rojo corresponden 
a las regiones altas, mientras el color azul 
representa las zonas bajas de la superficie. Se 
observa buena correlación entre mapas obtenidos 
con el mismo método mostrando en general un 
buen nivel de repetibilidad, sin embargo, se 
encuentran variaciones a nivel local. 
 
La variación en los mapas producidos por los datos 
del tracker puede deberse a que cada medición es 
única, es decir, el desplazamientomanual del SMR 
sobre la superficie del espejo resulta en trayectorias 
distintas para cada medición. Otro factor que puede 
resultar en variaciones sutiles es la singularidad del 
ajuste matemático. 
La figura 4 muestra dos mapas del error RMS 
construidas a partir de las mediciones con 
fotogrametría. Nuevamente se observa una buena 
repetibilidad. En el caso de fotogrametría la posición 
fija de los targets nos indica que las ligeras 
variaciones son propias del software de 
procesamiento de triangulación, y/o el software de 
ajuste. 

 

 

 
Fig. 4. Gráficas de error RMS, obtenidas con 

fotogrametría. 
 

La figura 5 presenta un mapa de diferencia entre 
dos mediciones con tracker, mientras en la figura 6 
se puede observar la diferencia entre mediciones 
con fotogrametría. El alto grado de repetibilidad con 
fotogrametría es evidente. 
 

 
Fig. 5. Mapa de diferencia entre mediciones con 

Láser Tracker.  Se observan algunas áreas 
extensas con depresiones cerca de -50µm, y 

algunos puntos altos. 
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Fig 6. Mapa de diferencia de residuales de m7-m5 

de fotogrametría. Se observa un área bastante 
uniforme con un error RMS de 4.0µm. 

 

 

9. INCERTIDUMBRE EN LAS MEDICIONES 
 
En la tabla 3 se incluyó una indicación de 
repetibilidad calculada estadísticamente usando 
múltiples mediciones, sin embargo, existen varias 
fuentes de incertidumbre en las mediciones que no 
se han evaluado a detalle. En el caso del tracker 
existen dos fuentes de incertidumbre significativas. 
La primera se debe a las variaciones ambientales, 
dado que el lugar de trabajo puede ser expuesto a 
cambios en el índice de refracción del aire, a pesar 
de que aparenta ser un lugar con estabilidad de 
temperatura y bajos movimientos de aire. La 
segunda fuente significativa de incertidumbre 
proviene de la manera en la cual funciona el tracker. 
El sistema de seguimiento del SMR incorpora 
encoders angulares, cuyos errores de precisión se 
amplifican con la distancia del cabezal del 
instrumento. Por esta razón la especificación de 
exactitud (tabla 1) está dada como función de 
distancia, y puede implicar una incertidumbre 
significativa para volúmenes grandes de medición. 

El método de fotogrametría es más robusto contra 
variaciones ambientales, en parte por la rapidez en 
la adquisición de las imágenes. Sin embargo, es 
necesario planear adecuadamente la geometría de 
las tomas y aumentar el número de las mismas para 
maximizar la precisión de las mediciones.  

 

10. CONCLUSIONES 
 
Se hizo metrología de un espejo reflector de alta 
curvatura con fotogrametría y láser tracker. Ambas 
técnicas parecen ser aptas para mediciones de 
objetos de tamaño y forma similar, y el alto nivel de 
correlación entre ambos métodos respalda la 
validez de cada medición. Sin embargo, es 
necesario llevar a cabo un análisis detallado de las 
incertidumbres asociadas con cada equipo, para 
aumentar la confianza en los resultados obtenidos.  
La comparación entre ambos métodos ha 
contribuido al conocimiento y mejoramiento del 
procedimiento de medición así como la detección de 
posibles errores de los elementos involucrados. 
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Resumen: El Gran Telescopio Milimétrico opera actualmente con un reflector primario de 32.5 metros de 
diámetro, formado por 84 segmentos. En 2012 se realizó una prueba de alineación global de la superficie de 
la antena, la cual consistió en un proceso iterativo de ajuste de la superficie a través de mediciones obtenidas 
con un láser tracker. Las desviaciones respecto de la superficie ideal, así como la información necesaria para 
el ajuste de los segmentos se determinó a través del uso de un programa de análisis desarrollado por 
colaboradores del proyecto de la universidad de Massachusetts. Se presentaron diversos problemas 
asociados a la medición de objetos de grandes dimensiones y a la falta de un ambiente propicio para un 
instrumento sofisticado como lo es el tracker. Actualmente se están estudiando procesos de mejora para 
asegurar la confiabilidad de las mediciones.  
 
1. INTRODUCCIÓN 
 
El Gran Telescopio Milimétrico Alfonso Serrano 
(GTM) es un proyecto binacional (México-EUA) 
cuyo objetivo es facilitar observaciones 
astronómicas en longitudes de onda entre 0.85 mm 
y 4 mm [1].  El sitio, ubicado cerca al Pico de 
Orizaba y a dos horas de la ciudad de Puebla, está 
optimizado para proporcionar bajos niveles de 
humedad y una cobertura de ambos hemisferios 
celestes. La antena es de diseño Cassegrain 
doblado, con un reflector primario de 50 m de 
diámetro compuesto por 180 segmentos 
individuales, organizados en 5 anillos concéntricos. 
La antena cuenta con una superficie activa, es decir, 
compensa distorsiones gravitacionales en función 
del ángulo de elevación con un ajuste automático de 
la posición de los segmentos.  
 
El telescopio inició operaciones bajo un esquema de 
"riesgo compartido" a principios de 2013, en el cual 
el proyecto asigna tiempo para observaciones 
astronómicas mientras la antena sigue en 
desarrollo, aunque generalmente se restringen las 
actividades de ingeniería a periodos de 
mantenimiento, con duración de entre 3-4 meses.  
 
El proyecto GTM ha empleado los equipos láser 
tracker desde 2006, principalmente en sitio, para la 
medición de las superficies reflectoras. Este equipo 
es esencial en el proceso de armado y ajuste de los 
segmentos del espejo primario, así como en la 
medición y mejoramiento de los reflectores 
secundario y terciario. Habitualmente se ha 
realizado una pre-alineación global de la superficie 

primaria con estación total, posteriormente se 
emplea holografía a 12 GHz con fuentes satelitales 
para la alineación final. En este trabajo se presentan 
pruebas realizadas con un tracker para lograr una 
alineación intermedia de la superficie. 
 
 
2. EL ERROR DE LA SUPERFICIE 
 
La calidad de las imágenes obtenidas en el 
telescopio es función de la diferencia entre el perfil 
real de las superficies reflectoras y el perfil teórico. 
Para cuantificar esta desviación, el proyecto usa el 
concepto del valor cuadrático medio (error RMS o 
root mean square), definido por 
 

𝐸𝑅𝑅𝑅 = �∑ (�̂�𝑖−𝑧𝑖)2

𝑛
𝑛
𝑖=1                        (1) 

 
 
donde 𝑧  es un punto medido sobre la superficie y �̂� 
es el punto teórico. Para conocer 𝐸𝑅𝑅𝑅  se lleva a 
cabo un cálculo de los residuos (�̂�𝑖 − 𝑧𝑖)  para cada 
punto de medición, después de hacer un ajuste de 
la superficie medida a la superficie teórica (best fit 
en inglés).  
 
El error máximo permisible para cada superficie 
reflectora está definido en el presupuesto de errores 
del telescopio [2]. En el caso del reflector primario, 
el presupuesto incluye contribuciones para 
manufactura, alineación, deformación gravitacional, 
efectos térmicos y viento. La tabla 1 muestra 
contribuciones al error de superficie indicando los 

Simposio de Metrología 2014 
____________________________________________________

 
 

____________________________________________________
6 - 10 de Octubre, 2014 

_________________________________________

ISBN 978-607-96162-9-8 432 Simposio Metrología, Memorias 
CENAM



límites esperados para los métodos de metrología 
previamente mencionados. 
 

Error  𝐸𝑅𝑅𝑅  asociado con el reflector primario 
Segmentos*  42 µm 
Alineación global Estación total: 512 µm 

Laser tracker: 62 µm 
Holografía 26 µm 

Total con holografía 49 µm 
* incluyendo manufactura, alineación, distorsión 

gravitacional, efectos térmicos y viento 
Tabla 1. Contribuciones al error de la superficie 

primaria según el presupuesto de errores. 
 
 
3. DETALLES PRELIMINARES 
 
3.1 El reflector primario 
 
El reflector primario es de forma parabólica con una 
distancia focal de 17.5 m. En la actualidad se cuenta 
con un diámetro operable de 32.5 m, conformado 
por 84 segmentos que constituyen los tres anillos 
interiores. Cada segmento está integrado por 8 
subpaneles, los cuales están alineados previamente 
a la instalación del segmento en la antena. La figura 
1 muestra un segmento instalado en la estructura de 
soporte. Un actuador electro-mecánico en cada 
esquina del segmento proporciona ajustes en 
elevación, inclinación y deformación (torcimiento) 
para el sistema activo, sin embargo, durante las 
pruebas de alineación global con tracker en 2012, 
los actuadores fueron sustituidos por ajustadores 
mecánicos. 
 

 
Figura 1. Segmento y estructura de soporte.  

 
 
 
 

3.1   El equipo de medición 
 
Para las pruebas de alineación global se utilizó un 
láser tracker Leica AT-901B. El equipo mide las 
coordenadas de un target retro-reflector, 
combinando información de un interferómetro lineal 
con un sistema de modulación láser. Una 
característica importante de este tipo de tracker es 
su habilidad para medir la posición del target en 
intervalos determinados (tiempo/distancia) mientras 
se encuentra en movimiento, lo cual permite adquirir 
una nube de puntos escaneando una superficie con 
el target. 
 
3.3   Condiciones ambientales en sitio 
 
Para evitar distorsiones del reflector primario por 
calentamiento solar, los trabajos de alineación se 
realizan de noche. El GTM se encuentra a una 
altitud de 4600 msnm, donde la temperatura 
nocturna oscila entre - 2 °C  y 2 °C. La  velocidad 
promedio del viento es típicamente de 2-6 m/s. La 
humedad proveniente del Golfo de México produce 
neblina con frecuencia. Las condiciones 
ambientales para el tracker AT-901B [3] incluyen 
una temperatura mínima de 0 °C, una elevación 
menor a 3050 msnm y humedad relativa de 10% a 
90%. Estas condiciones son infringidas en el sitio, 
produciendo un funcionamiento atípico del equipo 
que ocurre con cierta periodicidad. Normalmente un 
reseteo del equipo es suficiente para resolver estos 
problemas. 
 
 
4. ALINEACIÓN DE LA SUPERFICIE 
 
La alineación preliminar de los segmentos se realizó 
con una estación total Leica TDA5005 instalada 
sobre el vértice de la parábola teórica. La exactitud 
de este instrumento es de +/- 500 µm para una 
distancia de 100 m, según indicaciones del 
fabricante [4]. Con la estación total se midió la 
posición de 4 targets colocados en las esquinas de 
cada segmento, después de establecer el sistema 
de coordenadas local de la parábola teórica usando 
targets de referencia ubicados sobre la estructura 
de soporte. Se utilizaron los datos para un primer 
ajuste físico de los segmentos a la parábola teórica. 
 
4.1   Colocación del tracker y puntos de 
referencia 
 
Se buscó un punto estable para el montaje del láser 
tracker, seleccionando la plataforma ápex de la 
antena. El ápex es el orificio central del reflector 
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primario, y su cercanía al eje óptico implica buena 
estabilidad comparado con la estructura de soporte 
del primario y los segmentos del mismo. La figura 2 
muestra un esquema de la región interna del 
reflector primario, con el ápex rodeado por los 
primeros dos anillos. El tracker se montó en una 
base magnética sobre la plataforma ápex, mostrado 
en gris en la figura. Sobre la misma plataforma se 
montaron tres targets de referencia, con separación 
de 120° aproximadamente. Las referencias 
quedaron fijas durante el proceso de medición y 
alineación. 
 

 
 

Figura 2. Colocación del tracker (LT) y targets de 
referencia (A-C) sobre la plataforma ápex de la 

antena. Se muestra una trayectoria típica de 
escaneo sobre el segmento 1 del anillo 2. 

 
4.2 La parábola de referencia 
 
El proceso de alineación de la superficie se dividió 
en las siguientes etapas: 
 

a) Generación de una parábola de referencia. 
b) Medición de la posición de cada segmento y 

su desviación de la parábola de referencia. 
c) Ajuste mecánico de cada segmento para 

minimizar la desviación encontrada en (b). 
d) Iteración de etapas (b) y (c). 

 
La parábola de referencia es aquella a la que mejor 
se ajusta una nube de puntos obtenidos con un 
escaneo de los 12 segmentos del anillo 1. Para 
obtener la nube de puntos se desplazó el target del 

tracker sobre cada segmento siguiendo una 
trayectoria en forma de "Z" para cada subpanel. Un 
ejemplo de dicho patrón de escaneo se ilustra en la 
figura 2 para un segmento del anillo 2.  
 
4.3 Medición y ajuste de los segmentos 
 
Tras establecer la parábola de referencia se 
procedió a realizar la alineación de los segmentos 
(etapas b-d) por medio de un proceso iterativo, el 
cual se describe a continuación: 
 

1. Medir los 3 targets de referencia ubicados 
en el ápex. 

2. Medir un segmento usando un patrón de 
escaneo con forma de “Z” en cada 
subpanel.  

3. Repetir pasos 1 y 2 para un bloque de 
segmentos, típicamente 6, dependiendo del 
tiempo disponible. 

4. Realizar un análisis de datos para 
determinar la desviación de cada segmento 
de la parábola de referencia. 

5. Aplicar los movimientos requeridos a los 
ajustadores mecánicos para eliminar pistón, 
inclinación, y torcimiento de los segmentos. 

6. Repetir los pasos (1-5) hasta minimizar la 
desviación obtenida en paso (4). 

 
En el proceso de escaneo, se programó el tracker 
para la adquisición de una coordenada cada 50 mm 
de desplazamiento del target. Esto proporcionó 
alrededor de 550 puntos por segmento. La figura 3 
muestra el escaneo de la superficie, con el target 
montado en la extremidad de una barra de 
extensión. 
 

 
 

Figura 3. Medición sobre la superficie. 
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4.4 Análisis de datos 
 
Para realizar el análisis de los datos obtenidos por 
el tracker, se desarrolló un programa con las 
siguientes tareas: 
 

• Transformación de datos desde el sistema 
de coordenadas del tracker al sistema de 
coordenadas de la parábola de referencia. 

• Compensación de datos para el diámetro 
del target. 

• Cálculo de las desviaciones de la nube de 
puntos respecto a la parábola de referencia, 
para cada segmento.  

• Cálculo de los movimientos requeridos en 
cada esquina del segmento para minimizar 
la desviación. 

• Cálculo del error 𝐸𝑅𝑅𝑅  para cada segmento. 
• Cálculo del error 𝐸𝑅𝑅𝑅  global de la 

superficie. 
• Generación de mapas de los residuos para 

cada punto de medición, para asistir con la 
interpretación de los resultados de ajuste y 
alineación de la superficie. 

 
La medición de los targets de referencia fue 
esencial para la transformación de datos entre 
sistemas de coordenadas, siendo los únicos puntos 
fijos en ambos sistemas. 
 
4.5 Tiempos de medición y ajuste 
 
El tiempo de una iteración para un bloque de 6 
segmentos era aproximadamente una hora, 
realizando las tareas de medición, análisis de datos 
y ajuste de los segmentos en paralelo. Esto 
implicaba un periodo de 6 horas para cada iteración 
de los anillos interiores 1 y 2, y hasta 14 horas para 
completar una iteración de los anillos 1-3. Durante 
estos periodos largos de tiempo, se registraron 
movimientos de la superficie primaria por cambios 
de temperatura, lo cual impidió la habilidad de 
realizar un ajuste uniforme de la superficie. Como se 
mencionará posteriormente, los tiempos largos de la 
adquisición de datos con tracker representan una 
limitación importante para este método de 
alineación.  
 
4.6 Ejemplos de mapas de residuos 
 
En la figura 4 se muestran dos mapas de residuos 
correspondientes a iteraciones consecutivas de un 
bloque de seis segmentos del anillo 2; durante su 
proceso de ajuste. La magnitud del residuo para 

cada coordenada de medición está representada 
por el diámetro de un círculo centrado en este 
punto, donde el color indica el signo del error; rojo 
para puntos altos, azul para puntos bajos. El mapa 
4(a) indica que la superficie medida está por encima 
de la superficie teórica. Después de una iteración, el 
mapa 4(b) comienza a indicar un acercamiento de la 
superficie real a la parábola de referencia. 
 
 

 
(a) 

 
(b) 

Figura 4. Ajuste de 6 segmentos de anillo dos: (a) 
medición inicial, (b) medición tras realizar un ajuste 

iterativo. 
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5. RESULTADOS 
 
La prueba de alineación global usando el tracker se 
llevó a cabo en 16 noches de aproximadamente 
10.5 horas de trabajo. La tabla 2 muestra el error 
𝐸𝑅𝑅𝑅  promedio para cada anillo. La desviación 
estándar indica la variabilidad en el valor 𝐸𝑅𝑅𝑅  para 
segmentos individuales.  
 

 
Tabla 2. Error RMS inicial y final de la superficie. 

 
En la tabla 2 se puede observar que el error final 
para anillos 1 y 2 es menor a 90 µm, sin embargo, el 
error para el anillo 3 es mayor a 150 µm. Las causas 
principales son: (a) Un alto número de segmentos 
en anillo 3 con deformaciones a nivel subpanel; no 
es posible corregir estos defectos por medio de los 
ajustadores mecánicos. (b) Las pruebas de 
alineación global con tracker fueron suspendidas de 
acuerdo a la agenda de actividades programadas 
para la campaña de observación, pasando la tarea 
de alineación final, al método de holografía. (c) Las 
mediciones de los segmentos de anillo 3 están 
sujetas a mayor incertidumbre, elaborado en la 
sección 6. 
 
La figura 5 muestra mapas iniciales y finales de 
residuos para los dos anillos internos del reflector 
primario. En la figura 5(a) se puede apreciar un error 
positivo en la superficie, lo cual implica un desajuste 
de la parábola con una distancia focal demasiado 
pequeña, es decir, la parábola real se cierra más de 
lo esperado. El error 𝐸𝑅𝑅𝑅  promedio (error global) 
para ambos anillos era de 942 µm. En esta imagen 
se puede observar una modificación en el patrón de 
escaneo aplicada a dos segmentos del anillo 2, 
posición superior-izquierda, esto con el fin de 
ahorrar tiempo en la medición. 
 
La figura 5(b) muestra el mapa de residuos en los 
anillos 1 y 2 después del ajuste final, con un error 
𝐸𝑅𝑅𝑅  promedio de 95 µm. Note el cambio de escala 
en la imagen, indicado en la esquina superior-
izquierda. El efecto de la deriva térmica es visible en 
esta imagen, a consecuencia de la medición no 
secuencial de segmentos durante largos periodos 
de tiempo. La distorsión de la superficie por efectos 

térmicos da la apariencia de discontinuidades entre 
segmentos vecinos. 

 
(a) 

 
(b) 

Figura 5.  Mapas de residuos para los dos anillos 
interiores: (a) medición inicial 𝑬𝑹𝑴𝑺  = 942µm, (b) 
medición final  𝑬𝑹𝑴𝑺  = 95µm. Note el cambio de 

escala en ambas imágenes. 
 
 
6. INCERTIDUMBRE DE MEDICIÓN 
 
En el proyecto GTM las mediciones con láser 
tracker son en general llevadas a cabo en un 
ambiente relativamente estable. Ejemplos incluyen 

Iteraciones 

Media Desviación  
estándar Media Desviación  

estándar 
Promedio por  

segmento 
1 626 109.1 88 18.4 9.6 
2 898 356.5 89 43.0 8.2 
3 579 307.9 155 56.6 3.2 

𝐸𝑅𝑅𝑅   Inicial ( µm) 𝐸𝑅𝑅𝑅   final (µm) 
Anillo 
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mediciones en los Laboratorios del INAOE o en el 
sótano del telescopio. Bajo estas condiciones 
nuestro análisis de incertidumbre [5] está en función 
de la repetibilidad de las mediciones (incertidumbre 
tipo A) y las especificaciones del fabricante para la 
exactitud del instrumento (incertidumbre tipo B). 
Nuestra confiabilidad en las mediciones está 
respaldada por los procesos de calibración, 
específicamente: 
 
• Rutinas de autocalibración con el software del 

tracker. Algunas rutinas utilizan una herramienta 
de referencia calibrada (Invar reference tool). 
Estas rutinas indican al usuario el estado de 
calibración. 

• Mediciones repetidas de una barra de escala 
calibrada, con extensión de hasta 3 m. 

• Servicio y calibración del tracker por el 
fabricante, realizado cada 12 - 18 meses. 

 
 

Fuentes de incertidumbre, alineación global 
Precisión de 
medición (lab) 

Incertidumbre estándar  
U = 0.3 µm 

Precisión 
intermedia 

Cuantificado con base en la 
experiencia 

Calibración del 
tracker 

Certificados y rutinas de auto-
calibración 

Precisión de 
los targets 

Calibración en el INAOE, 
Incertidumbre media: 13 µm 

Especificación 
del tracker [3] 

Incertidumbre anillo 1: 35 µm 
Incertidumbre anillo 2: 65 µm 
Incertidumbre anillo 3: 100 µm 

Ambiental Falta cuantificar: 
• Índice de refracción,  
• Distorsión térmica de la antena 

Análisis Incertidumbre en la medición de 
los targets de referencia  

Definición del 
mensurando 

Incertidumbre 2 µm 

Ajustadores Precisión mecánica 

Tabla 3. Algunas fuentes de incertidumbre en el 
proceso de alineación con láser tracker. 

 
Nuestras pruebas de alineación global implican una 
degradación de confiabilidad en las mediciones, 
debido a fuentes adicionales de incertidumbre aún 
no cuantificadas. La tabla 3 proporciona un resumen 
de las fuentes principales de incertidumbre. Un área 
importante que requiere cuantificación es el efecto 
del ambiente. La turbulencia atmosférica introduce 
ruido en las mediciones, mientras la deriva térmica 
resulta en distorsiones de la superficie durante los 

periodos largos de medición. Sería importante 
cuantificar el efecto del ambiente sobre las 
mediciones realizados con el tracker, y reducir los 
tiempos de medición. Otra fuente importante de 
incertidumbre es una colocación no-optima de los 
targets de referencia, ya que su separación es 
pequeña en comparación con el tamaño del objeto a 
medir. Sería recomendable aumentar la distancia 
entre los puntos de referencia. 
 
 
7. CONCLUSIONES Y TRABAJO FUTURO 
 
Se realizó una prueba de alineación global del 
reflector primario de 32.5 m con láser tracker, 
logrando reducir el error de la superficie  𝐸𝑅𝑅𝑅  a 95 
micrómetros. Una vez terminada la prueba, se utilizó 
la técnica de holografía a fin de alcanzar un error 
𝐸𝑅𝑅𝑅   de 67 µm. Sin embargo ningún método 
cumplió con el error esperado por el presupuesto de 
errores. Se espera mejorar el proceso de alineación 
con tracker con una mejor selección de los puntos 
de referencia, la reducción de tiempos de medición, 
y un análisis profundo de incertidumbres 
ambientales. 
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Resumen: En este trabajo se presenta el desarrollo de un calibrador para la medición de características 
específicas en las juntas homocinéticas tipo Rzeppa, con el fin de obtener una máquina que pueda actuar 
con rapidez, confiabilidad y robustez, con el objetivo de mejorar el tiempo de cambio de herramentales al 
momento de medir los modelos con los que cuenta el sector automotriz, realizando de manera pronta, 
precisa, segura y a pie de máquina las mediciones, disminuyendo así los tiempos muertos de traslado y 
medición con los que cuenta la empresa. 
 
 
1. INTRODUCCIÓN 
 
Una flecha de velocidad constante, es una pieza 
que consta de distintos elementos y tiene como 
finalidad conectar dos ejes dispuestos 
longitudinalmente, que a pesar de no ser continuos, 
permite que la velocidad entre ellos sea igual en 
todo momento, Este tipo de transmisiones está 
sometida a movimientos oscilatorios de la 
suspensión y los movimientos giratorios de la 
dirección, y por lo tanto debe ser articulada. La junta 
homocinética es una unión articulada, una especie 
de rotula compleja que permite estos movimientos 
sin que por ello las ruedas pierdan tracción ni la 
transmisión de movimiento se vea afectada. 
 
Existen dos tipos de juntas que conforman una junta 
flecha de velocidad constante, las juntas 
homocinéticas del tipo Rzeppa o junta fija y una 
junta llamada Glaencer-Spicer o también llamada 
junta deslizante que suelen utilizarse en 
combinación, esta última se monta en el lado de la 
caja de cambios y la junta fija en el lado de la rueda, 
pues trabaja perfectamente bajo condiciones de 
gran angularidad y torsión. 
 
La Junta fija consta de seis bolas que se alojan 
entre la pista y la campana que mantienen su 
disposición mediante el elemento jaula, la campana 
se acopla al elemento conducido, es decir la rueda, 
por otro lado la pista se conecta al elemento 
conductor unido por medio de un eje a la junta  

 
deslizante que sale de la caja de cambios, la  
disposición angular de la junta hace que sean dos 
bolas las que transmiten el par mientras que las 
otras cuatro aseguran el plano bisector (Fig. 1). 
 
 

 
 

Figura 1 Configuración de la Junta 
 

 
Considerando la particular geometría que presenta 
este tipo de juntas, es necesario utilizar un 
instrumento de medición directa de interiores, es 
decir un palpador, con el que se puede ir 
escaneando la superficie de la guía con el objetivo 
de obtener una serie de puntos que  posteriormente 
se enviaran como una serie de datos de las 
coordenadas a un registro que codificará y 
procesará los puntos obtenidos en una figura que 
muestre la geometría que resulta de los procesos de 
maquinado a los que la campana es sometida, y así 
mediante la aplicación de una formulación 
establecida con base en los planes de control del 
producto, puedan ser analizados para obtener los 
ángulos de contacto, el claro de vértice y la 
conformidad con aproximadamente 3 micrómetros 
de error con respecto a nuestra máquina de 
coordenadas patrón. 
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2.  DESARROLLO 
 
El ángulo de contacto, el claro de vértice y la 
conformidad de la bola sobre la guía de la junta, son 
características que presentan las campanas y las 
pistas en donde se involucra una geometría 
especial, que define el contacto de las bolas con los 
elementos antes mencionados, esto con el fin de 
asegurar el buen funcionamiento y la vida útil de la 
flecha. El correcto ensamble de la junta es vital, es 
por ello que las tolerancias suelen ser muy cerradas 
(3-5µm) para no atraer problemas posteriores como 
pueden ser la presencia de ruido, vibración y 
desgaste en diferentes modalidades que pueden 
comprometer la cinemática de la junta, figura 2. 
 

 
Figura 2. Características a medir 

y altura en la cual se realiza. 
 
Las variables que rigen la geometría de las 
características a medir son las siguientes: 
 
 

 
 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Figura 3. Geometría de la guía en la campana. 
 
A pesar de que la bola funcional permanece 
constante dependiendo del tipo y modelo de la 
junta, ésta puede ser calculada de la siguiente 
manera: 
 

                    (1.1) 
 

Dados los valores para  Ψ, δ, y r, los valores para a, 
b, e y Δg pueden ser determinados utilizando la 
siguiente formulación:  
 
                                                                        

                                      (1.2)        

 
  
                                                                                               

                                    (1.3) 

 
                                                                                                                       

                  (1.4) 
                                              
                                                                      

                                   (1.5) 
 

δ  = Ángulo de Presión 

Ψ 
 = Conformidad = R (Radio de la guía)/r 
(Radio de la bola funcional) 

r  = Radio de la bola funcional 
Δg  = Claro de vértice 
a  = Elipse mayor de la guía  
b  = Elipse menor de la guía 

e 
 = Distancia del centro de la elipse al 
centro de la bola 
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La medición de éstas características afecta 
directamente a la producción, pues el tiempo de 
inspección de la campana y pista en la liberación de 
cambios de modelo y puestas a punto que se llevan 
a cabo para el control de calidad, suele durar en una 
máquina de coordenadas convencional alrededor de 
13 minutos en realizar el ciclo de inspección de una 
campana completa, sin embargo una máquina de 
mayor capacidad de procesamiento puede llegar a 
tardar 8 minutos aproximadamente, con casi la 
misma precisión que brinda nuestro calibrador. 
 

 
 

Figura 4. Calibrador para la medición del ángulo 
contacto, claro de vértice y conformidad. 

 
Existen distintas formas de medir el ángulo de 
contacto pero dada la exactitud requerida en los 
planes de control del producto, los cuales difieren de 
modelo a modelo en las campanas y pistas, y 
aunque el error de medición de una CMM es de 1 
micrómetro, los métodos de inspección donde el ser 
humano interviene de manera directa, suelen ser 
mucho más imprecisos e inherentemente trae 
consigo errores en la medición, es por ello que la 
medición estándar es realizada en una máquina de 
coordenadas pero debido a que ésta consume 
mucho tiempo, se desarrolló un calibrador que mide 
el ángulo de contacto, claro de vértice y 
conformidad, así como también la parte del software 
con la comodidad de poder ser utilizado de manera 
libre como un macro de Excel, pues esta tarea se  
 

venía realizando con un software especializado y 
que debido a una mala selección, estaba en 
portugués lo que causo rechazo inmediato al 
momento de ponerlo a trabajar en la línea. 
 

 
 

Figura 5. Puntos recolectados por el calibrador. 
 

Para la realización del movimiento de 
desplazamiento vertical se diseñaron algunos tipos 
de leva, una radial, una cilíndrica y otra de cuña, 
todas ellas diseñadas de acuerdo a los puntos de 
medición que se toman a partir de los planes de 
control del producto, evaluando el ambiente en 
donde se expone la máquina se determina que la 
mejor opción para éste caso sería utilizar la leva 
cilíndrica debido a que ocupa menos espacio y los 
rodamientos no quedan expuestos al polvo del 
ambiente, lo que puede posteriormente dificultar su 
movimiento. 

 

 
 

Figura 6. Movimiento de la leva, Ángulo vs 
Desplazamiento. 
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Figura 7. Optimización del calibrador. 
 
 
INTERFAZ 
 
Los softwares comerciales aparte de ser 
complicados, caros e inflexibles, necesitan de 
mucho mantenimiento para su buen funcionamiento, 
es por ello que se ha optado por el manejo de un 
software más común como Excel, el cual se 
encuentra en la mayoría de las computadoras con 
las que cuentas las empresas, de esta manera 
podemos asegurar que vamos a ser capaces de 
acceder de manera más fácil desde la mayoría de 
las computadoras y de esta manera homogenizar la 
interfaz de medición. La gran ventaja de Excel es 
que resulta muy flexible para este tipo de 
aplicaciones por la gran cantidad de datos que 
puede manejar y las herramientas que tiene para la 
presentación de resultados. 
 

 
 

Figura 8. Puntos coordenados del escaneo  
de la guía. 

 

 
 

3. RESULTADOS 
 
Como resultados tenemos el diseño integral de un 
calibrador capaz de cumplir con los requerimientos 
necesarios en la industria del sector automotriz 
obteniendo así productos que cumplen con los 
estándares de calidad en cuanto a dimensiones se 
refieren. 
 
3.1. Resultados A 
 
Como primer resultado podemos remarcar el diseño 
mecánico con el que se trabajó en el calibrador, de 
manera que todas las partes pudieran trabajar en 
conjunto tratando de ser lo menos invasivo, lo más 
exacto y lo más flexible, pues en todo momento se 
pensó en dejar inalterables las condiciones 
dimensionales de los elementos a medir y en que el 
calibrador no se limitara a medir un solo modelo,  
tratando de obtener siempre el resultado más real, 
todo esto gracias a la disposición y al diseño que se 
manejó. 
 
3.2. Resultados B 
 
Otro resultado que se desprende del proyecto es el 
uso de un macro de Excel que nos facilitó las cosas 
gracias a su flexibilidad, a sus herramientas gráficas 
para la presentación de resultados y a su fácil 
acceso. 
 

 
 
 

Figura 9. Presentación de resultados en Excel. 
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4. DISCUSIÓN 
 
Como principales ventajas podemos encontrar la 
flexibilidad que se maneja con Excel, la apertura 
para la medición que obtuvimos con el diseño 
mecánico de distintos elementos y la 
homogenización de un macro que puede ser capaz 
de adaptarse a máquinas que realizan escaneo 
coordenado. Como desventajas podemos 
mencionar el uso de un material que no era el mejor 
pero si el más costeable para la empresa, debido a 
que se cuenta con estudios que estiman la vida útil 
de los palpadores, los materiales específicos 
utilizados para la fabricación de calibradores 
resultaron más atractivos, además este calibrador 
soló será utilizado por un periodo corto de tiempo 
pues se lleva a cabo un proyecto que pretende 
estandarizar los sistemas y máquinas de medición. 
 
5. CONCLUSIONES 
 
Como conclusión podemos afirmar que se realizó un 
buen trabajo dadas las limitaciones con las que el 
proyecto cuenta y que se cumplieron con las 
expectativas de realizar un diseño óptimo de una 
máquina creada para la medición de elementos que 
componen la junta homocinética de manera que 
fuera capaz de poder brindar datos acerca el ángulo 
de contacto, el claro de vértice y la conformidad en 
campanas y pistas AC y UF de la junta fija que 
compone una junta homocinética. 
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Abstract: INAOE's activities in coordinate metrology began around 1995, during the initial years of the Large 
Millimeter Telescope (LMT) project, known in México as the Gran Telescopio Milimétrico Alfonso Serrano. A 
critical metrology task is the setting and alignment of the antenna reflector surfaces, where surface form errors 
must be below 100 micrometers. Early metrology was conducted with a dedicated coordinate measuring 
machine at the INAOE campus, however this has been superseded by laser trackers and photogrammetry. 
We present an overview of coordinate metrology activities at INAOE and discuss possible avenues for future 
work and collaboration, particularly with the Centro Nacional de Metrología (CENAM) in Queretaro. 
 
 
1. INTRODUCTION 
 
Reflector surfaces for the LMT [1] have dimensions 
on the scale of meters, and surface accuracy 
requirements of between 10 µm and 30 µm as 
defined by the project error budget [2] (a summary of 
the error budget is presented in section 8). When the 
project began almost 20 years ago, portable 
coordinate metrology was in its infancy, and a 
coordinate measuring machine (CMM) was built to 
address the metrology requirement. The INAOE 
CMM was used during initial primary reflector 
assembly and installation to measure and align the 
surface segments of the inner 32.5 m collecting 
area, prior to transportation to the antenna site. 
 
The project acquired its first laser tracker in 2006, for 
measurement of installed surface segments at site. 
A tracker survey in 2011 led to a refurbishment 
program for the 32.5 m primary. Throughout the 
process, which was carried out entirely at site, laser 
trackers were employed as the measurement 
instrument of choice. Today laser trackers are used 
by the project for measurements of all antenna 
reflector surfaces, and for specific coordinate 
mapping tasks, such as the verification of optical 
and mechanical axes within the telescope. More 
recently the project has begun to evaluate 
photogrammetry as a complimentary coordinate 
metrology technique, using equipment originally 
purchased in 2010 but thus-far little used. Our 
eventual goal is to employ photogrammetry for 
global verification of the full 50 m primary reflector. 
 
Table 1 presents a summary of the coordinate 
metrology equipment available to the LMT project. 
The second column indicates the data acquisition 
and analysis software used with each system.  

 
Equipment and year of 
availability 

Associated data 
processing software  

INAOE CMM with linear 
probe (2003) 

In-house (INAOE) 

Laser tracker  
Faro Xi  (2006) 

CAM2 Measure X 
(FARO) 

Laser tracker  
Leica AT 901-B (2010) 

PC-DMIS 
(Hexagon Metrology) 

Photogrammetry camera 
Geodetic INCA3 (2010) 

V-Stars  
(Geodetic Systems) 

Laser tracker  
Leica AT 901-B (2012) 

PC-DMIS 
(Hexagon Metrology) 

Multi-instrument analysis 
software (2013) 

PolyWorks/Inspector 
(InnovMetric) 

Table 1. Coordinate metrology equipment and 
software at INAOE, acquired by the LMT project. 

 
 
2. DEFINITION OF THE MEASURAND 
 
Image quality in the LMT is critically determined by 
how closely the shape of the reflector surfaces 
matches the theoretical or design shape. For LMT 
reflector metrology, the measurand is the surface 
RMS (root mean square) error, denoted by ERMS :  
 

𝐸𝑅𝑀𝑆 = �∑ (�̂�𝑖−𝑧𝑖)2

𝑛
𝑛
𝑖=1          (1) 

where 𝑧  represents the component of a measured 
surface coordinate in the direction of optical 
propagation and �̂� is the corresponding component 
of the theoretical or design surface. 𝐸𝑅𝑀𝑆  is 
calculated by computing the residual (�̂�𝑖 − 𝑧𝑖)  at 
each data point, after appropriate fitting of measured 
and theoretical point clouds. 
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3. MEASUREMENT OF PRIMARY SURFACE 
SEGMENTS WITH THE INAOE CMM 
 
Whilst lacking the multi-dimensional capabilities of a 
true 3D coordinate measuring machine, the INAOE 
CMM is capable of making high precision maps of 
large continuous surfaces using a linear touch-
probe. Between 2006 and 2008 the CMM was used 
to adjust all 84 segments of the current 32.5 m 
primary reflector following assembly at INAOE. 
Figure 1 shows a surface segment being measured.  
 

 
Figure 1. Measurement of an LMT primary reflector 

surface segment using the INAOE CMM. 
 
The CMM operates within an industrial space having 
air temperature control to +/-2 °C or better. During 
the commissioning phase CENAM provided 
assistance with the calibration of key machine 
components. More recently annual calibration has 
been carried out by external service contract, and is 
based on calibrating the machine head position 
within the measurement volume using a linear 
interferometer. The machine probe rate is relatively 
slow (100 mm/s head velocity), so surface maps 
have somewhat low resolution. Typical maps use a 
6x16 data array, or 12 data points for each primary 
reflector subpanel (each segment is composed of 8 
subpanels). The resulting surface map is used to 
adjust subpanel tip/tilt, piston, and residual 

deformation. The process is iterated to achieve 
around 25 µm  𝐸𝑅𝑀𝑆   surface error. Figure 2 shows a 
typical surface map for a segment. 
 

 
 

Figure 2. Segment surface map from INAOE CMM 
data. 𝐸𝑅𝑀𝑆  = 24 µm, or 135 µm p-v.  

 
As with any large coordinate measuring instrument, 
volumetric calibration of the INAOE CMM presents 
serious challenges. Single-plane calibration within 
the work area has been carried out using stationary 
lasers and also using an oil film; both methods 
showed some success but are time-consuming. 
Future calibration of the machine could benefit from 
commercial scanning laser systems or the use of 
large calibration objects. 
 
 
4. LASER TRACKER MEASUREMENTS 
 
A Faro Xi tracker was purchased in 2006 and used 
at the telescope for periodic measurement and re-
alignment of segments in situ. Due to software 
limitations, data was collected from discrete target 
positions, similar to CMM data collection. This 
limitation was resolved in 2013 with the purchase of 
third party data acquisition and analysis software. 
 
A second laser tracker was purchased by the project 
in 2010, to handle the growing metrology workload 
at site. The Leica AT 901-B tracker and PC-DMIS 
software allowed the collection of data whilst the 
target is moving over the surface to be measured. 
This facilitates the collection of a larger data point 
cloud with shorter timescales. A typical surface scan 
of a reflector segment [3] consists of around 900 
data points taken by moving the target in an "S" 
pattern, with data taken automatically at 50 mm 
intervals. The process takes around 15 minutes. 
Figure 3 shows two visualizations of surface error 
generated from such data sets. The circle plot allows 
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quick interpretation of local surface deviations from 
the theoretical shape, to aid the iterative adjustment 
process. The rendered plot provides a more natural 
representation of the surface form. 
 

 
Figure 3. Surface error maps from laser tracker 
data. 𝐸𝑅𝑀𝑆  = 23 µm. Top: circle plot showing tracker 
target path. Bottom: rendered plot. 
 
Metrology procedure was reviewed in 2011 when it 
was found that the data-fitting algorithms gave rise 
to excessive lateral displacement errors during the 
fit. The problem was resolved by including fiducial 
data with each tracker measurement, as illustrated 
in figure 4. Crossmarks scribed at each subpanel 
corner are used as the fiducial points [3]. The 
crossmark position can be measured with sub-mm 
accuracy using the manual sphere-fit method or a 
surface reflector accessory. 
 
It can be seen from figure 4 that our measurement 
geometry results in a grazing angle for the tracker 
beam. We require highest measurement precision in 
the normal direction to the surface (Z in the figure), 
however the major tracker errors are associated with 
head rotation during lateral tracking (Y and Z 
directions), hence our set-up may not be the most 
appropriate. We are investigating relocation of the 
tracker head to provide a tracking beam nominally 

perpendicular to the surface. It is not yet clear if 
alignment of the tracker interferometer to the surface 
normal will improve measurement precision.  
 

 
Figure 4. Surface segment measurement geometry. 
 
Laser trackers are used both at INAOE and on site, 
where final segment alignment is carried out. The 
antenna basement provides an acceptable working 
environment, with stable temperatures around 5 °C 
and a measurement area free from vibration or heat 
sources. Trackers are also routinely located out-
doors at the primary reflector apex, where in situ 
surface measurements are taken (figure 5). This 
allows segment revision following the complicated 
installation process, and is also used for periodic 
surveys following each observing season. Apex 
measurements have been used for global alignment 
of the primary surface, fitting segments to a common 
parabola [4]. Tracker-assisted alignment of the 
primary has achieved a surface error of 100 µm. We 
hope to improve this using better fiducial geometry.  
 

 
Figure 5. Nocturnal measurement in situ. 
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Metrology at the antenna site requires that the 
trackers operate under severe environmental 
conditions. Site altitude is 4600 m and temperatures 
drop below 0 °C at night, hence the trackers are 
employed outside of the recommended operating 
specifications [5]. As a result, we experience 
frequent tracker downtime, although in general any 
functional errors are cleared after a system reset. A 
second AT 901-B tracker was acquired in 2012 to 
provide greater measurement flexibility and to help 
minimize metrology downtime at site. 
 
 
5. SECONDARY AND TERTIARY OPTICS 
 
Our laser trackers are also used for measurements 
of other telescope optics. The secondary reflector is 
a 2.5 m diameter hyperbola, of which the central 1.7 
m is currently being used with the 32.5 m primary. 
We have found that fiducial measurements are not 
necessary for this object, since the high curvature 
restrains the fit. Trackers were used for monitoring 
the change in surface form during a program of 
iterative grinding in 2012, and more recently for 
routine checks of the surface shape [6]. Figure 6 
shows a measurement inside the antenna 
basement, with the mirror mounted horizontally. 
 

 
Figure 6. Secondary mirror with Leica tracker inside 

the antenna basement. 
 
The tertiary mirror is a flat surface with elliptical form 
measuring 1.6 m by 1.1 m. In this case we use a 
coarse grid of discrete measurement points to 
determine the surface error. Figure 7 shows a 
measurement in progress. The surface form of the 
tertiary mirror is optimized by adjustment of its five 
mirror support points; an iterative adjustment is 
carried out using maps generated from tracker data. 
 

 
Figure 7. Measuring discrete points across the 

surface of the tertiary mirror. 
 
 
6. PHOTOGRAMMETRY MEASUREMENTS 
 
Photogrammetry was briefly explored in 2010 as an 
alternative to tracker measurements for primary 
segments in situ. We have recently begun to re-
evaluate the technique, to provide a cross-check for 
tracker measurements, and also for fast, non-
contact metrology of the primary surface. On 
reflectors measuring 2 m x 5 m our photogrammetry 
and tracker results show agreement to within 1 to 3 
micrometers of mean surface error. Figure 8 shows 
a primary segment being measured with our Inca-3 
camera. Attempts to measure a large object such as 
the primary reflector are complicated by factors such 
as target exposure, use of adequate scale bars and 
references (coded targets), and environment. For 
example, condensation at the surface reduces target 
visibility and can occur frequently at the site.  
 

 
Figure 8. Photogrammetry measurement of a 

primary segment. Note target grid and scale bar. 
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7. EQUIPMENT CALIBRATION AND 
MEASUREMENT UNCERTAINTY 
 
Laser tracker software incorporates routines that 
allow the user to verify equipment calibration. These 
checks are carried out periodically in the 
measurement environment using a small invar 
reference tool. No adjustments are possible, but the 
user is alerted to any significant equipment drift. Our 
trackers are returned to the manufacturer 
approximately every 18 months for servicing and 
recalibration. Photogrammetry software also 
incorporates self-calibration, carried out as part of 
each measurement, although the details are not 
known. As photogrammetry is inherently dimension-
less, all measurements incorporate scale bars within 
the image field. The project has linear scale bar kits 
for both laser tracker and photogrammetry systems, 
with a maximum extension of 3 m. 
 
Whilst we have confidence in our calculations of the 
measurand, much work remains to be done on the 
identification and quantification of measurement 
uncertainties. Table 2 provides an incomplete listing 
of sources of uncertainty and numerical values 
(calculated or estimated) where available. The first 
three rows of table 2 are Type-A uncertainties and 
are evaluated from repeat measurements using 
statistical methods [7]. Uncertainty due to 
environment may also be evaluated statistically. 
Rows 4-6 are Type-B uncertainties. 
 

Sources of measurement uncertainty 
Measurement 
precision 

Standard uncertainty U: 
  U tracker = 0.3 µm 
  U photogrammetry = 0.4 µm 

Intermediate 
precision 

Similar to above  
(based on experience) 

Reproducibility Similar to above 
(based on experience) 

Instrument 
calibration 

From calibration certificates or 
instrument self-tests. 

Target precision  
(laser tracker) 

In-house calibration. 
Mean uncertainty: 13 µm 

Instrument 
specifications 

For mean tracker work volume 
of 2.5 m x 5 m x 10 m: 
uncertainty = 35 µm. 
For mean photogrammetry 
working distance of 5 m: 
uncertainty = 30 µm. 

Environment Highly variable.  
Needs to be quantified. 

Table 2. Partial listing of measurement uncertainty. 

8. KEY METROLOGY RESULTS 
 
A total of 67 primary surface segments, constituting 
the inner three concentric rings of the 32.5 m 
primary reflector, were re-aligned using laser 
trackers during 2012/13. Table 3 shows the mean 
results for each ring. The installation process leads 
to a loss of surface accuracy of the order of 10 µm 
(linear 𝐸𝑅𝑀𝑆  ). Uncertainty values have been omitted 
from the table since a complete quantitative analysis 
of uncertainty has not yet been carried out. 
 

Primary Surface segment alignment 2012/13 
surface error 𝐸𝑅𝑀𝑆  in micrometers 

 max min mean 
RING 1 (2012) 12 segments 
  Alignment off antenna 37.0 30.0 33.0 
  After installation 54.8 39.8 47.9 
RING 2 (2012) 24 segments 
  Alignment off antenna 36.0 23.0 29.0 
  After installation 50.3 34.8 40.7 
RING 3 (in progress) 31 segments 
  Alignment off antenna 37.0 24.0 28.6 
  After installation data not available 

Table 3. Surface error summary for primary reflector 
segments overhauled in 2012/13. 

 
Table 4 compares the LMT reflector surface error 
budget with measured results achieved in 2012/13. 
Although surface errors are of similar magnitudes for 
the primary reflector, it should be noted that the 
achieved results are for a single elevation, and do 
not include thermal or gravity errors. Note also that 
the budget specifications for secondary and tertiary 
mirrors are now considered to be overly high by a 
factor of 2. The effective RMS error takes account of 
the tapered radiation profile for the telescope.  
 
 
9. DISCUSSION AND FURTHER WORK 
 
Our use of laser trackers and photogrammetry 
follows a common trend over recent years for large 
antenna metrology [8]. We expect the surface 
accuracy of the LMT optics to increase during the 
antenna lifetime, as a result of improvements to 
mechanical and surface components, and better 
metrology. Further work is required on comparative 
tracker and photogrammetry measurements, and we 
are also interested in benchmarking against Total 
Station data, since the LMT project makes use of 
this instrument for site topography and preliminary 
primary surface alignment.  
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 Surface error 
budget (v.2012) 

Full elevation 
range with active 
surface  

Achieved 
surface error 

Single elevation, 
inactive 32.5 m 
primary reflector 

Primary 
surface 
segment 

42 µm 
manufacture, 
align, gravity, 
thermal & wind 

44.3 µm     
Mean R1, R2. 
manufacture, 
align 

Primary 
surface 
global 

49 µm             
inc. holography 
error of 25 µm 

51.7 µm 
effective RMS, 
61° elevation 

Secondary 
mirror 

12 µm 
manufacture,   
full diameter 

36 µm 
manufacture,   
Ø 1.7 m 

Tertiary 
mirror 

10 µm 
manufacture,   
full diameter 

18 µm 
manufacture,   
Ø 0.8 m 

Total 57 µm - 94 µm 
climate 
dependent 

67 µm   effective 
RMS error 

Table 4. Design error budget for LMT reflector 
surfaces and results achieved in 2013. 

 
Equipment calibration is an important issue. Our 
trackers receive periodic servicing and calibration 
from the manufacturer, but we have many 
accessories such as targets and nests that are 
calibrated in-house. Metrology verification could 
perhaps benefit from the acquisition of large 
calibrated reference artifacts. 
 
Training for metrology staff is considered a high 
priority. Recent courses have included Technical 
English and Polyworks software. It is hoped to 
include CENAM courses in the near future. We are 
keen to re-establish closer ties with CENAM, not 
only to assist with calibration and training, but also 
for collaborative metrology research. 
 
The bulk of our activities have centered on the 
measurement of surfaces of revolution using in-
house data fitting software. We are keen to gain 
experience with industrial metrology tasks, typically 
involving the use of commercial software to measure 
fabricated parts, assist with large structure 
alignment, etc. This is seen as an opportunity for 
INAOE to provide services to the industrial sector, 
taking advantage of the Institute's strong investment 
in equipment and human resources. 

10. CONCLUSIONS 
 
Coordinate metrology within the LMT project is 
centred around reflector surface measurement and 
we have become competent at this task, however 
further work is required to formalize our metrology 
technique. We are keen to move into industrial 
metrology to expand our skill base, and to form 
closer ties with CENAM in the areas of training, 
calibration and joint metrology research. 
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Resumen: Este trabajo propone que, bajo la norma 17123-3, el error de colimación de la retícula del teodolito 
es producto de una calibración del error en cero realizada bajo un procedimiento de medida primario con 
trazabilidad a ángulo plano, cuya incertidumbre tipo A se calcula con la información disponible. 
 
 
1. INTRODUCCIÓN 
 
Los teodolitos son sistemas de medida integrados 
con subsistemas ópticos y mecánicos, los más 
modernos con subsistemas electrónicos. Su 
principio de medida es la medición de ángulos en 
dos planos perpendiculares por medio de escalas 
circulares, esto permite tomar lecturas de los puntos 
en el espacio con respecto al origen que se forma 
con la convergencia de los ejes X, Y y Z. 
 
El eje X corresponde al eje vertical que se proyecta 
desde el centro del círculo horizontal, el eje Y 
corresponde al eje horizontal que se proyecta desde 
el centro del círculo vertical, el eje Z corresponde al 
eje perpendicular a X y Y que se proyecta con el 
telescopio del teodolito. La figura 1 [1] presenta 
este arreglo. 
 

 
Fig. 1 Arreglo de los ejes X, Y y Z en el teodolito 

Las propiedades metrológicas de los subsistemas 
pueden ser calibradas por métodos apropiados, por 
ejemplo la óptica del telescopio, desviaciones en 
diferentes puntos de las escalas horizontal y 
vertical, la perpendicularidad de los ejes. 
 
Por su parte, la industria mantiene un enfoque 
integrado para la confirmación metrológica del 
teodolito al evaluarlo por medio de pruebas de 
repetibilidad descritas en la norma ISO 17123 parte 
3. 
 
Los autores de la referencia [2] demostraron que las 
pruebas bajo la norma 17123 parte 3 permite 
conocer el error de colimación de la retícula en los 
ejes vertical y horizontal.  
 
Este trabajo propone que bajo la norma 17123-3 el 
error de colimación de la retícula del teodolito es 
producto de una calibración del error en cero 
realizada bajo un procedimiento de medida primario 
con trazabilidad al ángulo plano, cuya incertidumbre 
tipo A se calcula con la información disponible. 
 
2. CALIBRACIÓN DEL ERROR EN CERO 
 
La retícula es un dispositivo transparente y plano 
acoplado en el telescopio del teodolito. En el centro 
se forma una cruz con los ejes X y Y, conocida como 
cruz filar, el eje Z cruza por el origen y es 
perpendicular al plano X, Y. 
 
La función de la retícula es fijar la cruz filar en el 
punto de interés que se desea medir. Los 
desplazamientos necesarios para visar el punto de 
interés y fijar la cruz filar son registrados en las 
escalas vertical y horizontal del teodolito, con esto 
se obtienen los valores medidos en las escalas 
horizontal y vertical. 
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Lo anterior ilustra la interacción de tres elementos 
de medida del teodolito: la retícula, la escala 
horizontal y la escala vertical. 
 
La retícula no aporta valores escalares directos, 
pero sus desviaciones se manifiestan en las lecturas 
de los ejes horizontal y vertical, como lo demuestra 
la referencia [2]. 
 
Las desviaciones de la retícula corresponden al 
concepto error en cero del Vocabulario internacional 
de Metrología: “error en un punto de control cuando 
el valor medido especificado es igual a cero” [3], en 
este caso el valor medido es un punto en el espacio. 
 
2.1. Autoconsistencia 
 
El círculo es un objeto matemático que se produce 
al rotar un punto con respecto a un centro fijo hasta 
el momento que el punto regresa a la posición 
original, lo anterior tiene los valores conocidos que 
se muestran en la identidad (1) para diferentes 
sistemas de unidades. 
 

rot = 2 π rad = 360 ° = 400 gon  (1) 
 
Donde: 
 
rot representa una rotación completa del punto 
observado. 
 
El diámetro de un círculo se obtiene al trazar una 
línea recta que pasa los puntos que corresponden al 
origen, el centro y media rotación, como se muestra 
en la figura 2a. 

 

 
 

Fig. 2a Trazo del diámetro en un círculo 
 
El diseño del teodolito hace pasar el eje X sobre el 
diámetro del disco horizontal, de la misma forma 
ocurre con el eje Y y el disco vertical. 
 
Un teodolito tiene dos posiciones de trabajo que 
corresponden a los extremos del eje Z, estas se 
marcan con los símbolos I y II. 

Para ilustrar lo anterior, considere que la figura 2a 
representa el disco horizontal de la figura 1, y que 
el telescopio del teodolito se alinea con el diámetro 
de la figura 2a.  
 
Si el objetivo se apunta hacia el origen, en primera 
posición, se obtiene una lectura LI = 0 rad = 0 °. 
Ahora, suponga que gira el disco 180 ° y el 
telescopio 180° sobre el eje X, con estos 
movimientos se traslada el objetivo a la segunda 
posición y se obtiene la lectura LII = π rad = 180 °; 
esto se ilustra en la figuras 2b y 2c. 

 

 
 

Fig. 2b Lectura en primera posición 
 

 
 

Fig. 2c Lectura en segunda posición 
 
Lo anterior ilustra que por cada medición realizada 
en la posición I le corresponde una medición 
complementaria en la posición II. La relación entre 
las mediciones se conoce por las propiedades 
geométricas del círculo, en el ejemplo mencionado 
los ángulos complementarios guardan la relación 
que se describe en la identidad (2). 
 

LI  = LII - π rad   (2) 
 
En el disco vertical ocurre de la misma forma. 
 
Las características metrológicas de las escalas 
circulares, pueden ser evaluadas por medio de 
ángulos complementarios, de tal forma que las 
diferencias observadas en la identidad (2) son 
atribuibles a desviaciones en el sistema de medida, 
es decir, el teodolito. Las pruebas que indica la 
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norma ISO 17123 parte 3 están basadas en este 
principio de autoconsistencia. 
 
2.2. Procedimiento de medida primario 
 
Un procedimiento de medida primario es el 
procedimiento de medida de referencia utilizado 
para obtener un resultado de medida, 
independientemente de cualquier patrón de 
medida de una magnitud de la misma naturaleza 
[4].  
 
Considerando (1) que la norma ISO 17123 parte 3 
describe el procedimiento para evaluar los errores 
observados en las escalas circulares por medio de 
ángulos complementarios obtenidos en puntos 
arbitrarios distribuidos en un trazo circular 
imaginario y (2) que el resultado de medida deseado 
es un error cero para cada punto; es razonable 
suponer que el procedimiento de la norma es 
compatible con el concepto propuesto por el 
Vocabulario Internacional de Metrología. 
 
2.3. Trazabilidad 
 
Considerando que el teodolito está diseñado para 
proyectar ángulos por medio de dos círculos planos, 
la trazabilidad de las mediciones obtenidas se logra 
hacia la magnitud del ángulo plano. 
 
Es importante señalar que la autoconsistencia de 
las escalas circulares provee la unidad de medida 
para expresar el resultado. 
 
Para ilustrar lo anterior considere lo siguiente. Si la 
escala circular está graduada en grados, cada 
marca corresponde a un arco con una longitud de 
1/360 de disco, de tal forma que las lecturas 
complementarias de un punto cualquiera debe 
satisfacer la condición descrita en la identidad (2).  
 
Si los errores de la escala se evalúan por el 
principio de autoconsistencia descrito en el apartado 
2.1, los resultados serán reportados en las unidades 
de ángulo provistas por la escala, sin embargo, 
estas mediciones son trazables al concepto de 
círculo definido en la igualdad (1). 
 
Para este caso no existe un patrón materializado 
externo al sistema de medida, en parte por la 
naturaleza del procedimiento utilizado para la 
evaluación y en parte porque la referencia está 
provista por un círculo imaginario que se construye 
con la rotación del teodolito en cada uno de los ejes. 
 

2.4. Incertidumbre tipo A 
 
Las ecuaciones (3a) y (3b) presentan las 
ecuaciones para calcular el error de colimación de la 
retícula en el eje vertical bajo la norma ISO 17123 
parte 3 [2]. 
 
 

     (3a) 
 
 

     (3b) 
 
Donde 
 
δVi = índice de error vertical de la serie i; 
n = número de juegos j; 
t = número de objetivos k para la prueba; 
xj,k,I = medición en el objetivo k de la serie j con el 
teodolito en posición I; 
xj,k,II = medición en el objetivo k de la serie j con el 
teodolito en posición II; 
δV = índice de error vertical del instrumento. 
 
Las ecuaciones (4a), (4b) y (4c) presentan las 
ecuaciones para calcular el error de colimación de la 
retícula en el eje horizontal bajo la norma ISO 17123 
parte 3 [2].  
 

Si  xj,k,I < 180° → ek= xj,k,I − xj,k,II + 180° 
Si  xj,k,I ≥ 180° → ek= xj,k,I − xj,k,II − 180° (4a) 

 
 
      (4b) 
 
 
      (4c) 
 
Donde: 
 
ek = error de medida en el objetivo k; 
δHi = índice de error horizontal de la serie i; 
δH = índice de error horizontal del instrumento.  
 
La fuente de incertidumbre tipo A del error de 
colimación vertical se calcula con la varianza de los 
resultados de la ecuación (3a) como se muestra en 
la ecuación (5a), la incertidumbre estándar tipo A se 
calcula con la ecuación (5b). 
 
      (5a) 
 
 
      (5b) 
 

δH=
∑ δHi

4
k=1

4
 

𝑠𝑠𝑉𝑉
2=

∑ (δVi − δV)24
i=1

4-1
 

uV=
𝑠𝑠𝑉𝑉

√4
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uH=
𝑠𝑠H

√4
 

Donde: 
 
sV = varianza del error de colimación vertical y 
uV = incertidumbre estándar del error de colimación 
vertical. 
 
La fuente de incertidumbre tipo A del error de 
colimación horizontal se calcula con la varianza de 
los resultados de la ecuación (4b) como se muestra 
en la ecuación (6a), la incertidumbre estándar tipo A 
se calcula con la ecuación (6b). 
 
      (6a) 
 
 
      (6b) 
 
Donde: 
 
sH = varianza del error de colimación horizontal y 
uH = incertidumbre estándar del error de colimación 
horizontal. 
 
3. RESULTADOS 
 
La figura 3 presenta la carta de trazabilidad que se 
construye considerando los supuestos descritos en 
el apartado 2. 
 

 
 
Fig. 3 Carta de trazabilidad del error de colimación 

de la retícula de un teodolito 

Los valores que se presentan corresponden a una 
prueba de repetibilidad realizada a un teodolito 
típico. 
 
4. DISCUSIÓN 
 
Este trabajo formaliza la medición que se realiza del 
error en cero representado por la retícula del 
teodolito. 
 
Bajo un enfoque heterodoxo esta medición puede 
ser compatible con la definición de calibración 
propuesta por el vocabulario internacional de 
Metrología. 
 
Bajo el enfoque ortodoxo, la ausencia de un patrón 
de medida materializado encuentra dificultades para 
su presentación debido a su preponderante uso en 
casi todas las calibraciones que se realizan a 
instrumentos de medición y posee un 
desconocimiento significativo por parte que impide 
la aceptación de este método como una calibración 
legítima, siendo que contiene todos los requisitos 
necesarios e indispensables para que así pueda ser 
considerada. 
 
La esencia de la existencia de la autoconsistencia a 
través de que el círculo es un objeto matemático 
que se produce al rotar un punto con respecto a un 
centro fijo hasta el momento que el punto regresa a 
la posición original, garantiza a los laboratorios 
poder analizar confiadamente la información que 
producen durante las mediciones.  
 
El método de autoconsistencia se observa también 
en otros métodos de calibración, como por ejemplo 
en la calibración de poliedros de múltiples ángulos 
usando goniómetros con colimadores y 
autocolimadores, mesas indexadas o equipos para 
la medición angular con características similares o 
cuando se calibran estos tipos de equipos a través 
de los primeros. Esto se conoce ampliamente en el 
método de Cook para la medición de exactitud de 
escalas circulares, polígonos o poliedros [6] 
 
5. CONCLUSIONES 
 
La contextualización de la prueba de repetibilidad 
bajo la norma ISO 17123 parte 3 permite colocar al 
círculo como el patrón de medida para un 
método autoconsistente que sirve para calcular el 
error de colimación de la retícula de un teodolito y 
su incertidumbre tipo A, con resultados totalmente 
aceptables. 
 

𝑠𝑠H
2=

∑ (δHi − δH)24
i=1

4-1
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El conocimiento de métodos autoconsistentes en las 
pruebas para teodolitos permite a los laboratorios y 
usuarios de este tipo de equipos obtener 
información suficiente para garantizar el análisis de 
los datos, garantizando de esta manera la decisión 
sobre el desempeño de los teodolitos en pruebas en 
campo o en laboratorio [2]. 
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Resumen: La demanda actual de tareas de medición rápidas y confiables para el control y aseguramiento de 
la calidad de los sistemas modernos de producción plantea nuevos retos al área de la metrología 
dimensional. Así, la búsqueda de nuevas soluciones en sistemas de metrología dimensional y el 
mejoramiento de las ya existentes para responder a las demandas de la industria continúa siendo tema de 
investigación. En este trabajo se presenta el modelo matemático de calibración de una plataforma multi-
registro cuyo objetivo final es la simplificación de los procedimientos de verificación en instrumentos de 
medición por coordenadas portátiles sin sacrificar la fiabilidad de estos procedimientos. 
 
 
1. INTRODUCCIÓN 
 
En la actualidad, una clase importante de sistemas 
de medición altamente utilizados en las industrias, 
es la integrada por los instrumentos de medición de 
coordenadas portátiles, tales como los brazos 
articulados de medir por coordenadas o láser 
trackers. Sin embargo, la operación de estos 
equipos adolece de algunas desventajas asociadas 
a las técnicas aplicadas en sus procedimientos de 
verificación y optimización de parámetros [1]–[5]. 
Estas técnicas se basan en la captura con el 
instrumento de medida de datos de un objeto patrón 
calibrado, una barra patrón de esferas o un 
tetraedro patrón de esferas por ejemplo, dispuesto 
sucesivamente en varias posiciones dentro del 
volumen de medida del equipo, con el fin de cubrir 
gran parte de su espacio de trabajo. Esta variación 
de posicionamientos del objeto patrón, así como el 
desplazamiento del soporte que permite fijar 
rígidamente el patrón a distintas alturas y 
orientaciones respecto al equipo a verificar, hace del 
procedimiento de verificación un proceso tedioso y 
de excesiva duración. En vista de lo anterior, es de 
capital importancia el desarrollo de nuevos 
dispositivos que permitan simplificar estas técnicas 
de verificación e identificación de parámetros. 
 

En este trabajo se presenta el modelo matemático 
de calibración de una plataforma multi-registro. El 
objetivo final de la plataforma es mejorar y 
simplificar los procedimientos de verificación en 
instrumentos de medición por coordenadas 
portátiles sin sacrificar la fiabilidad de estos 
procedimientos.  
 
La plataforma multi-registro está compuesta por una 
placa fija o base y una placa móvil que gira sobre 
ella. La placa móvil utiliza un mecanismo de 
elevación manual que le permite girar cada 60° con 
respecto a la placa fija, lo que hace posible colocar 
la placa móvil en 6 posiciones diferentes con 
respecto a la placa fija. Para referenciar cada una 
de estas posiciones se utilizan acoplamientos 
cinemáticos de cilindros y esferas de acero 
templado dispuestos a 60° y 120° respectivamente. 
También ambas placas tienen acopladas tres 
esferas de caracterización, las cuales son utilizadas 
para determinar los sistemas de coordenadas de 
cada una de las placas. Estas esferas de 
caracterización son de gran importancia en la 
calibración de la plataforma y durante el uso de la 
plataforma en los procedimientos de verificación. 
Con el fin de conocer con mayor precisión la 
posición de la placa móvil con respecto a la placa 
fija, se colocaron 6 sensores capacitivos de 
resolución nanométrica en la placa fija, con sus 
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objetivos correspondientes montados en la placa 
móvil. Tres de los sensores están dispuestos 
axialmente y los otros tres en dirección tangencial 
respecto al eje de giro, de tal manera que las 
lecturas de los sensores nos permitan corregir la 
repetibilidad obtenida mecánicamente. En [6] se 
presenta detalladamente el diseño de la plataforma, 
así como sus componentes mecánicos y 
mecanismos.  
 
2.  MODELO MATEMÁTICO DE CALIBRACIÓN 
DE PLATAFORMA MULTI-REGISTRO. 
 
Para el desarrollo del modelo geométrico de 
calibración de la plataforma basado en las lecturas 
de los sensores capacitivos, las características 
geométricas de los sensores y de sus objetivos 
(medidas con una máquina de medir por 
coordenadas), es necesario determinar las matrices 
de transformación que relacionan el sistema de 
referencia de la placa móvil en cada una de las seis 
posiciones con el sistema de referencia global de la 
placa fija, lo que se consigue por medio de tres 
esferas (1, 2 y 3) colocadas en cada uno de los 
extremos de ambas placas [6]. Para determinar los 
sistemas de coordenadas, los centros de las esferas 
se midieron con una máquina de medir por 
coordenadas (MMC). El eje X está determinado por 
el vector que va del centro de la esfera 1 al centro 
de la esfera 2, el eje Z se obtendrá como la normal 
al plano formado por los centros de las esferas y 
finalmente el eje Y se obtendrá como el vector 
ortogonal al plano X Z con origen en el centro de la 
esfera 1. El sistema de coordenadas de la placa fija, 
será nuestro sistema de coordenadas global (SCG) 
y debido a que la placa móvil se podrá posicionar en 
seis posiciones diferentes, se definirá un sistema de 
coordenadas por posición. Esto nos permite 
determinar los sistemas de referencia de ambas 
placas y obtener los parámetros de las matrices de 
transformación entre ambos sistemas (traslación y 
rotación), que son de gran importancia en el 
procedimiento de calibración. 
 
Como se comentó, los sensores capacitivos se 
encuentran colocados en la placa fija y los objetivos 
en la  placa móvil. Debido a que se medirán sus 
características geométricas de ambas placas de la 
plataforma para llevar a cabo su calibración, es 
necesario definir sistemas de coordenadas para 
cada una de las placas. Estos sistemas de 
coordenadas permitirán calcular las matrices de 
transformación homogéneas que expresen las 
lecturas de los sensores y las características 
geométricas medidas de la placa móvil en el 

sistema global de la placa fija. Las características 
geométricas medidas con la MMC que se utilizan en 
el modelo son las siguientes: 
 

• Cosenos directores y punto del eje del 
cilindro de cada sensor capacitivo. 

• Cosenos directores de la normal a la cara 
(el plano) de cada sensor capacitivo y un 
punto sobre ese plano. 

• Cosenos directores de la normal a la cara 
(el plano) de cada objetivo y un punto sobre 
ese plano. 

 
En la figura 1 se muestra un esquema geométrico 
de un sensor capacitivo y su objetivo y la notación 
matemática de los parámetros utilizados en el 
modelo. 
 

 
Figura 1. Parámetros geométricos utilizados en 

modelo matemático. 
 
Así pues, el proceso de calibración de la plataforma 
constará de los siguientes pasos: 
 
1. Medición de las esferas de caracterización de la 
placa fija con una MMC para determinar el SCG. 
 
2. Medición de las características geométricas de la 
placa fija con MMC: mediremos el plano del cilindro 
del sensor capacitivo, un punto sobre él y también 
su cilindro, cuyo eje será considerado como la 
dirección de medida del sensor. A la intersección 
entre el eje de medida del sensor y su plano le 
llamaremos el punto cero de ese plano. 
 
3. Se miden las esferas de caracterización de la 
placa superior para determinar su sistema de 
coordenadas y se miden en este sistema las 
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características geométricas de los objetivos: el 
plano del objetivo y un punto sobre este plano. 
 
4. En cada una de las seis posiciones, medir 
nuevamente las esferas de caracterización de la 
plataforma superior y determinar las matrices de 
cambio de coordenadas del sistema de la placa 
superior al de la placa inferior, cuidando que los 
sistemas de coordenadas sean determinados de la 
misma manera que en el paso 3. También, en cada 
una de las seis posiciones, registrar las lecturas de 
los seis sensores capacitivos. 
 
5. Utilizando las matrices de transformación 
homogéneas encontradas en el paso 4, expresar las 
características geométricas del paso 3 en el SCG y 
determinar, con respecto a este sistema, los puntos 
de intersección del eje de medida del sensor con el 
plano del objetivo correspondiente en esa posición, 
al cual llamaremos el punto uno del sensor y el 
objetivo correspondiente. 
 
6. Repetir el procedimiento establecido en los pasos 
4 y 5 n veces para cada posición subiendo y 
bajando la placa móvil. Es importante notar que los 
datos de la primera repetición en cada posición, 
esto es, la matriz de cambio de coordenadas (a la 
que llamaremos matriz de referencia), el punto uno 
de cada pareja sensor-objetivo (al que llamaremos 
punto de referencia) y la lectura de los sensores 
capacitivos, todos ellos se conservan para usarlos 
como referente en el procedimiento de verificación. 
 
7. Una vez que se han expresado todas las 
características geométricas en términos del SCG, se 
procede a calcular las características geométricas 
óptimas del modelo matemático. El procedimiento 
de optimización consiste en calcular la distancia 
euclídea entre el punto cero y el punto uno en cada 
posición y en cada repetición. Las características 
geométricas óptimas serán las que minimicen la 
diferencia entre esta distancia y la lectura 
correspondiente del sensor capacitivo.  
 
Para llevar a cabo los procedimientos de 
optimización de los parámetros geométricos 
mencionados en el paso 7, es necesario expresar 
las distancias a minimizar en términos de las 
características geométricas y las lecturas de los 
sensores capacitivos. 
 
A continuación se detalla el modelo matemático del 
procedimiento de calibración descrito. Denotaremos 
con: 

     

(1,1) (1,2) (1,3) (1,4)
(2,1) (2,2) (2,3) (2,4)
(3,1) (3,2) (3,3) (3,4)
0 0 0 1

k k k k
j j j j
k k k k

k j j j j
j k k k k

j j j j

a a a a
a a a a

A
a a a a

 
 
 =  
  
 

,      (1) 

k = 1,2,..,n y j = 1,2,…,6, a la matriz de 
transformación homogénea de la k-ésima repetición 
en la j-ésima posición de la placa móvil con respecto 
a la placa fija. Ya que los objetivos de los sensores 
capacitivos se encuentran en la placa móvil, los 
cosenos directores y el punto correspondientes a la 
cara del plano de cada uno de los objetivos, se 
obtienen primeramente en el sistema de 
coordenadas de la placa móvil, por lo que es 
necesario, como se planteó en el paso 5, expresar 
todo en el sistema de coordenadas de la placa fija 
(SCG). 
 
Si denotamos los cosenos directores de la normal 
del t-ésimo objetivo medido como: 

                     

cos
cos
cos

0

t

t
t

t

V

α
β
γ

 
 
 =
 
 
 

, t = 1,2,…,12.             (2) 

Entonces los cosenos directores en el sistema de 
coordenadas global están dados por la siguiente 
ecuación: 

( )

(1,1)cos (1,2)cos (1,3)cos
(2,1)cos (2,2)cos (2,3)cos
(3,1)cos (3,2)cos (3,3)cos

0

k k
j j t

k k k
j t j t j t

k k k
j t j t j t
k k k
j t j t j t

U t A V

a a a
a a a
a a a

α β γ
α β γ
α β γ

=

 + +
 

+ + =  + +
  
 

   
, (3) 

k = 1,…,n; j = 1,…,6; t = 1,…,12; o sea ( )k
jU t    

representa el vector de cosenos directores de la 
normal al plano del t-ésimo objetivo correspondiente 
a la k-ésima repetición de la j-ésima posición. 
 
Tal como se hizo con los cosenos directores de los 
objetivos, se tienen que expresar los puntos sobre 
los planos de los objetivos en el sistema de 
coordenadas global. Si el vector del  punto del t-
ésimo objetivo, se denota con: 

                              

1

t

t
t

t

x
y

P
z

 
 
 =
 
 
 

,                            (4) 

t = 1,2,…,12, entonces los puntos en el sistema de 
coordenadas de la placa fija están dados por la 
siguiente ecuación:      
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( )

(1,1) (1,2) (1,3) (1,4)
(2,1) (2,2) (2,3) (2,4)
(3,1) (3,2) (3,3) (3,4)

1

k k
j j t

k k k k
j t j t j t j

k k k k
j t j t j t j
k k k k
j t j t j t j

Q t A P

a x a y a z a
a x a y a z a
a x a y a z a

=

 + + +
 

+ + + =  + + +
  
 

   
,  (5) 

k = 1,…,n; j = 1,…,6; t = 1,…,12, o sea que ( )k
jQ t ;   

representa el vector del punto del plano del t-ésimo 
objetivo correspondiente a la k-ésima repetición de 
la j-ésima posición de la plataforma. 
 
Una vez expresados los cosenos directores y el 
punto del objetivo en el SCG, se determina la 
ecuación del plano del objetivo. Usando los cosenos 
directores de las normales   y los puntos   de los 
planos correspondientes al  t-ésimo objetivo se 
obtienen las constantes ( )k

jD t  de las 72n igualdades 
como sigue: 
                         ( ) ( ) ( )k T k k

j j jU t Q t D t= −  .                (6) 
Enseguida se obtienen las 6n ecuaciones del plano 
para cada uno de los doce objetivos, evaluando la 
ecuación del plano obtenida de la ecuación 6 en un 
punto   cualesquiera del plano como sigue: 

                       ( ) ( ) 0.

1

t

tk T k
j j

t

u
v

U t D t
w

 
 
  + =
 
 
 

                 (7) 

Similarmente, la ecuación del plano del sensor 
capacitivo se determina utilizando los cosenos 
directores, su normal y un punto sobre el mismo. Es 
importante mencionar que estos datos son medidos 
con respecto al sistema de coordenadas global, por 
lo que no es necesario multiplicarlos por las 
matrices de transformación k

jA . De este modo, si 
denotamos el vector de cosenos directores de la 
normal del plano de la cara del s-ésimo sensor 
capacitivo con: 

                          

'

'
'

'

cos
cos
cos

0

s

s
s

s

V

α
β
γ

 
 
 =  
  
 

,                             (8) 

s = 1,2,…,6, y el punto sobre el plano de la cara del 
s-ésimo sensor capacitivo con: 

                            

'

'
'

'

1

s

s
s

s

x
y

U
z

 
 
 =  
  
 

,                                (9) 

s = 1,2,…,6, entonces la ecuación del plano del s-
ésimo sensor queda de la siguiente manera: 

                           ' '( ) 0

1

s

sT
s s

s

u
v

V D
w

 
 
  + =
 
 
 

,                 (10) 

es decir, 
      ' ' ' '(cos ) (cos ) (cos ) 0s s s s s s su v w Dα β γ+ + + = .     (11) 
Evaluando la ecuación 11 en '

sU  se obtienen los 
valores de las constantes del plano '

sD  para cada s 
= 1,2,…,6, mediante: 
                            ' ' '( )T

s s sD V U= − .                        (12) 
Seguidamente, utilizando las ecuaciones de los 
planos de los objetivos y de los sensores 
capacitivos, se encuentra el punto de corte entre 
estos y el eje de medida de los sensores 
capacitivos. Si se denota con ( ) ( ) ( )

1 2 3( , , )s s sp p p , s = 
1,2,…,6, un punto sobre el eje del s-ésimo sensor 
capacitivo, se pueden expresar las ecuaciones 
paramétricas del eje del s-ésimo sensor de la 
siguiente manera: 

                  

( ) '
1
( ) '
2
( ) '
3

cos

cos      ( )

cos

s
s s s

s
s s s s

s
s s s

u p

v p

w p

ξ α

ξ β ξ

ξ γ

= +

= + ∈ℜ

= +

,          (13) 

donde se supone que el eje del sensor capacitivo 
(que  representa la dirección de medida de ese 
sensor) es normal al plano del sensor (por lo que los 
cosenos directores de la normal al plano y del eje 
del sensor se asumen iguales).  
 
Enseguida se quiere encontrar el valor de sξ  para el 
punto ( , , )s s su v w  correspondiente que satisface la 
ecuación 11, es decir, 

( ) ( )
( )

' ( ) ' ' ( ) '
1 2

' ( ) ' '
3

(cos ) cos (cos ) cos

                          (cos ) cos 0.

s s
s s s s s s

s
s s s s

p p

p D

α ξ α β ξ β

γ ξ γ

+ + +

+ + + =
 (14) 

Desarrollando la ecuación 14 se obtiene: 

 
' ( ) 2 ' ' ( ) 2 '

1 2
' ( ) 2 ' '

3

(cos ) cos (cos ) cos

                        (cos ) cos 0,

s s
s s s s s s

s
s s s s

p p

p D

α ξ α β ξ β

γ ξ γ

+ + +

+ + + =
   (15) 

de donde, 

  
' ' ( ) ' ( ) ' ( )

1 2 3
' ' ( )

(cos ) (cos ) (cos )

    ( ) ( ),

s s s
s s s s s

T s
s s

D p p p

V U P

ξ α β γ= − − − −

= −
  (16) 

donde ( )( ) ( ) ( ) ( )
1 2 2, , ,1 .s s s sP p p p=  Finalmente, 

sustituyendo la ecuación 16 en la ecuación 13 se 
obtiene:   

Simposio de Metrología 2014 
____________________________________________________

 
 

____________________________________________________
6 - 10 de Octubre, 2014 

_________________________________________

ISBN 978-607-96162-9-8 457 Simposio Metrología, Memorias 
CENAM



               

( ) ' ' ( ) '
1
( ) ' ' ( ) '
2
( ) ' ' ( ) '
3

( ) ( ) cos

( ) ( ) cos      

( ) ( ) cos  .

s T s
s s s s

s T s
s s s s

s T s
s s s s

u p V U P

v p V U P

w p V U P

α

β

γ

= + −

= + −

= + −

       (17) 

La ecuación 17 determina el punto cero del eje del 
s-ésimo sensor capacitivo. Vale la pena enfatizar 
que, debido a que la placa inferior permanece fija, el 
punto cero encontrado para cada uno de los seis 
sensores, siempre será el mismo para las seis 
posiciones de la placa móvil con respecto a la fija, 
por lo que se calcula solo una  vez. 
 
A continuación se encuentra el punto uno del s-
ésimo sensor capacitivo y el objetivo que le 
corresponde en cada una de las seis posiciones y 
para cada una de las n repeticiones. Obsérvese que 
para cada posición tendremos seis objetivos 
utilizados y seis no utilizados, variando éstos en 
cada posición.  
 
Los objetivos que le corresponden a cada sensor en 
cada una de las seis posiciones se recogen en la 
tabla 1 en forma de matriz, a la que se le llamará M. 
 
Tabla 1. Objetivos que corresponden a cada sensor 
en cada una de las seis posiciones de la plataforma. 

 
 
Por ejemplo en la posición 1 de la plataforma, que 
corresponde al renglón 1 en la matriz M, los 
objetivos que entran en uso con los sensores 
capacitivos 1 a 6 son el 11, 7, 9, 3, 5 y 1 
respectivamente. De manera similar se determina 
qué objetivos son utilizados en las posiciones 
restantes. Esto es, encontrar la intersección del eje 
del sensor s con el plano del objetivo t en la posición 
j, siempre que ( , )t M j s=  para cada una de las n 
repeticiones. Por ejemplo, el elemento M(4,3) de la 
matriz M es igual a 12, por lo que se encontraría la 
intersección del eje del sensor 3 con el plano del 
objetivo 12 en la posición 4 de las n repeticiones. 
De forma general, para la k-ésima repetición de la 
posición j, es necesario encontrar el valor de 

( , , )s j k tξ  para el cual el punto correspondiente 

( )( , , ), ( , , ), ( , , )s s su j k t v j k t w j k t  en el objetivo t 
satisface la ecuación 7 de la siguiente manera: 

                ( )
( , , )
( , , )

( ) ( ) 0
( , , )

1

s

T sk k
j j

s

u j k t
v j k t

U t D t
w j k t

 
 
  + =
 
 
 

,          (18) 

k = 1,2,..,n, j = 1,2,..,6, t = 1,2,…,12 y s = 1,2,…,6. 
En lo que sigue se omitirá en el valor ( )s tξ  y el 
punto ( ( ), ( ), ( ))s s su t v t w t  la dependencia de j y k (la 
posición y la repetición) para hacer más legibles las 
ecuaciones, en el entendido de que estos valores 
dependen también de la posición y la repetición. 
Esto es, 

         ( )

( ) '
1
( ) '
2
( ) '
3

( )cos
( )cos

( ) ( ) 0.
( )cos
1

s
s s

s
Tk ks s

j js
s s

p t
p t

U t D t
p t

ξ α
ξ β
ξ γ

 +
 

+  + = +
  
 

       (19) 

Utilizando la ecuación 3 se obtiene: 

  
( ) ( ) ( ) ( )

( ) ( )

( ) ' ( ) '
1 21 2

( ) '
33

( )cos ( )cos

                  ( )cos ( ) 0 ,

k s k s
j t s s j t s s

k s k
j t s s j

A V p t A V p t

A V p t D t

ξ ξ β

ξ γ

+ + +

+ + + =
    (20) 

donde ( )k
j t i

A V  es la i-ésima componente del vector 
k
j tA V , para i = 1,2,3, y ( )k

jD t  está dada por la 
ecuación 6. 
 
Así, desarrollando la ecuación 20 y despejando   se 
obtiene: 

 

( ) ( ) ( )
( ) ( ) ( )

( ) ( ) ( )
( ) ( )

( ) ( )
( )

( ) ( ) ( )
1 2 31 2 3

' ' '

1 2 3

( )

'

( )

'

( )
( )

cos cos cos

( )
       

( )
        .

k k s k s k s
j j t j t j t

s k k k
j t s j t s j t s

T Tk k k s
j t j j t

Tk
j t s

Tk k s
j t j

Tk
j t s

D t A V p A V p A V p
t

A V A V A V

A V Q t A V P

A V V

A V Q t P

A V V

ξ
α β γ

− − − −
=

+ +

−
=

−
=

  (21) 

donde k
jA , tV , ( )k

jQ t , '
sV , ( )sP  están dadas por las 

ecuaciones 1, 2, 5, 8 y 13 respectivamente. 
Sustituyendo la ecuación 21 en la ecuación 13 se 
obtiene: 

        

( ) ( )
( )

( ) ( )
( )

( ) ( )
( )

( )
( ) '
1 '

( )
( ) '
2 '

( )
( ) '
3 '

( )
( ) cos

( )
( ) cos

( )
( ) cos .

Tk k s
j t js

s sTk
j t s

Tk k s
j t js

s sTk
j t s

Tk k s
j t js

s sTk
j t s

A V Q t P
u t p

A V V

A V Q t P
v t p

A V V

A V Q t P
w t p

A V V

α

β

γ

−
= +

−
= +

−
= +

      (22) 

De esta forma, el punto ( ( ), ( ), ( ))s s su t v t w t    
representa el punto uno del sensor s y el objetivo t 
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que le corresponde en la posición j de la repetición 
k. 
 
Conocidos los puntos uno de cada uno de los seis 
sensores capacitivos y los objetivos que le 
corresponden en cada una de las seis posiciones, 
se plantea la función objetivo para optimizar los 
parámetros geométricos de la plataforma 
mencionada en el paso 7 del procedimiento de 
calibración.  
 
Si se denota con ( , )k

jL s t  la distancia euclídiana 
entre el punto cero del s-ésimo sensor capacitivo y 
el punto uno del t-ésimo objetivo de acuerdo a las 
correspondencias obtenidas en la matriz M, es 
decir, 
    ( ) ( ) ( )2 2 2( , ) ( ) ( ) ( )  ,k

j s s s s s sL s t u t u v t v w t w= − + − + −   (23) 

y con ( , )k
jLn s t  la distancia nominal obtenida de la 

lectura del s-ésimo sensor capacitivo con el t-ésimo 
objetivo, ambas para j = 1,2,…,6 posiciones y k = 
1,2,…,n repeticiones, de las parejas obtenidas en la 
matriz M, entonces el error en distancia que 
corresponde a la desviación entre la distancia 
nominal obtenida de las lecturas de los sensores 
capacitivos y la distancia obtenida del modelo 
geométrico mediante la ecuación 23 es: 

                 ( )2
( , ) ( , ) ( , ) .k k k

j j jE s t L s t Ln s t= −          (24) 

Ya que se cuenta con la lectura de 6 sensores para 
n repeticiones por cada posición y la placa móvil se 
puede colocar en 6 posiciones diferentes con 
respecto a la placa fija, se tendrán en total 36n 
errores en distancia calculados.  
 
Por lo que la función objetivo que minimiza éstas 
distancias queda como sigue: 

               
6 12 6

1 1 1 1
( , ) ( , )

n
k k
j j

s t j k
s t E s tφ

= = = =

 =  ∑∑∑∑ .             (25) 

 
3. RESULTADOS 
 
Dada la naturaleza no lineal del modelo geométrico 
descrito, la obtención de una solución analítica es 
inviable, lo que hace necesario utilizar 
procedimientos iterativos de optimización no lineal, 
por lo que se ha seleccionado para la resolución del 
modelo geométrico un algoritmo numérico basado 
en el método de Levenberg-Marquardt (L-M) [7]. 
Para la resolución del sistema de ecuaciones 
planteadas en el modelo geométrico se utilizan 
como valores iniciales las características 
geométricas medidas con la MMC; éstas son 

pasadas al algoritmo de L-M en la función de matlab 
en forma de vector. El vector que se pasa al 
algoritmo estará conformado por todas las 
características geométricas, siendo este un vector 
renglón de 144 elementos como sigue: 

' ' ' ' ' '
1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 1 2 3 4 5 6

' ' ' ' ' '
1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 1 2 3 4 5 6

(1) (2) (3) (4) (5) (6

[                  

                         

       1 2 3 4 5 6      

x V V V V V V V V V V V V V V V V V V

P P P P P P P P P P P P U U U U U U

dir dir dir dir dir dir P P P P P P

=

) ] . 

 

El error máximo (ecuación 24) y error medio 
correspondiente a la desviación entre la distancia 
nominal obtenida de la lectura de los sensores 
capacitivos y  la distancia obtenida del modelo 
geométrico fueron de 0.0012 mm y 0.0003 mm 
respectivamente, lo que supone valores 
geométricos óptimos aceptables para su uso 
posterior en el procedimiento de verificación. Éstos 
se separan en función de sus características 
geométricas para facilitar su legibilidad.  
 
Tabla 2. Cosenos directores de los planos de los 6 
objetivos para los sensores horizontales (radianes). 

 
 

Tabla 3. Cosenos directores de los planos de los 6 
objetivos para los sensores verticales (radianes). 

 
 

Tabla 4. Cosenos directores de la normal de los 
planos de los sensores capacitivos (radianes). 

 
 

Tabla 5. Coordenadas x, y, z de un punto sobre los 
planos de los objetivos para los sensores 

horizontales (mm). 

 
 

Tabla 6. Coordenadas x, y, z de un punto sobre los 
planos de los objetivos para los sensores verticales 

(mm). 
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Tabla 7. Coordenadas x, y, z de un punto sobre los 
planos de los sensores capacitivos (mm). 

 
 

Tabla 8. Cosenos directores de la dirección de 
medida de los sensores capacitivos (radianes). 

 
 

Tabla 9. Coordenadas x, y, z de un punto sobre la 
dirección de medida del sensor capacitivo (mm). 

 
 

Finalmente, en [6] se presenta el uso satisfactorio 
de los parámetros óptimos obtenidos en el 
procedimiento de calibración para la verificación de 
un brazo articulado de medir por coordenadas, lo 
que permite concluir  la adecuación de los 
parámetros óptimos obtenidos.  
 
4. CONCLUSIONES 
 
En este trabajo se ha presentado el modelo 
matemático de calibración de la plataforma multi-
registro basado en las características geométricas 
de seis sensores capacitivos y sus objetivos 
correspondientes. Además se presenta la función 
objetivo del procedimiento de optimización de las 
características geométricas óptimas para su uso 
posterior en los procedimientos de verificación de 
instrumentos de medir por coordenadas portátiles. 
Se presenta el error máximo y error medio 
correspondiente a la desviación entre la distancia 
nominal obtenida de la lectura de los sensores 
capacitivos y  la distancia obtenida del modelo 
geométrico, por lo que se puede concluir su 
adecuación para utilizarse en la verificación de 
instrumentos de medir por coordenadas portátiles. 
Finalmente es de notar que el error que se obtiene 
en la calibración de la plataforma es despreciable 
para su uso en los procedimientos de verificación y 
calibración de instrumentos de medir por 
coordenadas portátiles, como se muestra en [6]. 
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Resumen: En este trabajo se presenta el diseño de un sistema de posicionamiento bidimensional con 
resolución nanométrica dentro de un intervalo de trabajo de 50 mm x 50 mm, incluyendo una breve 
descripción de los componentes a utilizar en el diseño. Adicionalmente, se presentan los ensayos y 
resultados obtenidos en la caracterización de sus componentes de posicionamiento y soporte vertical para 
ser utilizados en la plataforma bidimensional. 
 
 
1. INTRODUCCIÓN 
 
Los sistemas de posicionamiento de precisión son 
componentes fundamentales en las máquinas 
industriales, tales como máquinas herramientas, 
máquinas de medición y en los sistemas de 
fabricación de semiconductores, entre otras. El 
desempeño de estas máquinas depende en gran 
medida de sus sistemas de posicionamiento. Sin 
embargo, con la continua miniaturización en la 
tecnología de fabricación, como la nano-impresión, 
microscopía de barrido, instrumentos de barrido 
para estudio de superficies, nano-litografía, 
sistemas de identificación automática y micro-
mecanizado, se requieren instrumentos de 
posicionamiento ultra-precisos que garanticen una 
precisión nanométrica de posicionamiento [1]–[4] 
para la fabricación de piezas a nano-escala así 
como productos con características nanométricas. 
 
Actualmente existen en el mercado varias empresas 
que comercializan nanoposicionadoras, como PI, 
MICOS, Micro-Metric, CEDRAT, NPOINT, 
ATTOCUBE, entre otras. Muchas de estas 
empresas proveen de sistemas capaces de alcanzar 
resoluciones nanométricas, sin embargo, sus 
intervalos de trabajo en general, son menores de 
400 µm. Algunos de ellos incluso ofrecen 
nanoposicionadoras que alcanzan resoluciones 
nanométricas en un intervalo de varios milímetros, 
pero son sistemas con una precisión, velocidad y 
estabilidad no suficientes para el ámbito de la 
nanotecnología.  
 

Es en este escenario que uno de los grandes retos 
en la metrología dimensional es, reunir las grandes 
características del mundo de la nanotecnología con 
el macro mundo. Esto ha llevado al desarrollo de 
nuevas nanoposicionadoras con intervalos de 
trabajo dentro del milímetro y con resoluciones 
nanométricas [5]–[9]. Dada el área de oportunidad 
en el desarrollo de estos sistemas de 
posicionamiento, en este trabajo se presenta el 
diseño de una plataforma bidimensional, así como la 
caracterización y ensayos de los sistemas de 
posicionamiento y soporte vertical. Dicha plataforma 
podrá alcanzar dentro de un gran intervalo de 
desplazamiento una resolución de pocos  
nanómetros, para ser utilizada en el campo de la 
nanotecnología; por ejemplo, en la integración de un 
sistema de microscopía de barrido, entre otros. De 
esta manera, dicho dispositivo puede utilizarse en 
aplicaciones de tratamiento de muestras o sustratos 
de grandes superficies, con estructuras a micro o 
nano escala, como pueden ser láminas de silicio, 
celdas fotovoltaicas, papel, vidrios, ópticas, etc.  
 
 
2.  DISEÑO Y COMPONENTES DEL SISTEMA 
DE POSICIONAMIENTO 
 
El diseño de la plataforma bidimensional se basa en 
un diseño coplanar, que contará con una resolución 
de 10 nm dentro de un intervalo de desplazamiento 
de 50 mm x 50 mm, así como con los principios 
básicos de diseño de precisión: minimización de los 
errores de Abbe y fuerzas de fricción, utilización de 
marcos metrológicos, entre otros. 
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En la Figura 1 se muestra la plataforma 
bidimensional, la cual constará de tres módulos: una 
parte fija inferior llamada “base”, una parte móvil 
llamada “placa móvil” y una parte fija superior 
llamada “tapa”. Dicha plataforma con sus tres 
módulos acoplados contará con unas dimensiones 
de 580 mm x 580 mm x 218 mm. 
 
La placa móvil cuenta con tres cojinetes de aire con 
precarga de vacío (VPL 50 mm S205001) como 
soporte vertical, para lograr un movimiento libre de 
fricción con respecto a la base, a la vez que  
proporcionaran una mayor rigidez a la placa móvil 
[10]. Esta placa móvil también cuenta con los 
espejos del sistema láser y las placas de referencia 
de los sensores capacitivos, cuyos sistemas estarán 
encargados de la medición del desplazamiento, 
giros, altura y errores de perpendicularidad de la 
placa móvil.  

 
Fig. 1. Diseño de los tres módulos de la plataforma 

bidimensional 
 
La base cuenta con tres interferómetros láser de 
doble paso RLE10 con 1 nm de resolución para 
medir el desplazamiento en el plano XY y el giro de 

ese plano con respecto al eje Z [11]. Además, 
cuenta con tres sensores capacitivos C5-E Elite 
Driver con una resolución de pocos nanómetros, 
para determinar los errores de vuelco y cabeceo, así 
como la variación en altura de la placa móvil [12]. 
También se cuenta con un actuador vertical para 
ajustar la muestra a una altura deseada [13], [14]. 
 
La tapa cuenta principalmente con cuatro motores 
lineales planos Halbach de tres fases (fabricados a 
medida), como los utilizados en la MAPS (Multi-
scale Alignment and Positioning System), los cuales 
generarán dos fuerzas, una horizontal en la 
dirección de desplazamiento y otra vertical 
perpendicular a la superficie del camino magnético 
(colocados en la placa móvil) del mismo motor [5]. 
 
Para la fabricación de los dos marcos metrológicos 
(uno en la base y otro en la placa móvil) se usará 
Zerodur [15], que es un material de muy bajo 
coeficiente de dilatación térmica. Para el resto de 
los elementos estructurales se propuso el uso de 
aluminio, por sus buenas características mecánicas, 
capacidad de disipar el calor y bajo costo, en 
comparación con los materiales de bajo coeficiente 
de dilatación térmica. 
 
 
3. CARACTERIZACIÓN DEL SISTEMA DE 
POSICIONAMIENTO Y SOPORTE VERTICAL 
 
3.1. Sensores capacitivos 
 
Las pruebas para la caracterización de los sensores 
capacitivos se realizaron sobre una guía lineal y 
utilizando como instrumento patrón (para determinar 
la distancia a desplazarse dentro del intervalo de 
medición del sensor capacitivo) un interferómetro 
láser HP 5528A.  

 
Fig. 3. Montaje para la caracterización de los 

sensores capacitivos 
 
El sensor capacitivo y el interferómetro se fijaron a 
la parte fija de la guía lineal y el objetivo del sensor 
y el reflector del haz se fijaron a la parte móvil de la 
misma, como se muestra en la Figura 3. En los 
ensayos para encontrar el error de sensibilidad, 
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linealidad y de banda, se tomaron 1 000 datos cada 
10 µm dentro de un intervalo de 100 µm. Para 
calcular la repetibilidad de los sensores capacitivos, 
se realizó un ensayo durante 10 segundos y otro 
durante 12 horas. 
 
 
3.2. Cojinetes de aire con precarga de vacío 
 
Para la caracterización de los cojinetes de aire con 
precarga de vacío se realizó un montaje especial 
para los ensayos, como el que se muestra en la 
Figura 4. 
 

 
Fig. 4. Montaje para ensayos con los cojinetes de 

aire con precarga de vacío 
 
Primeramente se realizó un ensayo de repetibilidad 
de la altura de vuelo del sistema de levitación para 
una presión y vacío constantes. Para ello, se 
proporcionó a los cojinetes de aire un vacío 
constante de -0,051 MPa. Posteriormente se aplicó 
aire comprimido de 0,414 MPa y se registró la altura 
de vuelo tomando 10 000 datos en un segundo. 
Finalmente se retiró el aire comprimido de los 
cojinetes de aire y se repitió el proceso tres veces 
más. Se calculó la distancia correspondiente a cada 
lectura de volts y la media para cada sensor 
capacitivo. 
 
Posteriormente, se realizó un ensayo para 
determinar la altura de vuelo y la rigidez del montaje 
especial en función de las diferentes condiciones de 
carga, manteniendo la presión de entrada de aire a 
un nivel de 0,41 MPa y el vacío a -0,051 MPa. Las 
condiciones de carga se establecieron utilizando 
una balanza de precisión para registrar la masa de 
cada una de las piezas (de aproximadamente 0,7 
kg) a colocar en la plataforma durante el ensayo. Se 

registró la lectura de los sensores capacitivos para 
cada condición de carga, hasta alcanzar una masa 
total de 12 kg, que es la carga total que tendría la 
plataforma bidimensional. 
 
Finalmente, se realizaron ensayos con carga 
centrada y carga descentrada para determinar el 
nivel de aire comprimido y vacío óptimo a trabajar 
con el sistema de levitación de la plataforma 
bidimensional, así como la rigidez en ambos casos. 
La razón por la que se realizaron estos ensayos se 
debe a que la placa móvil de la plataforma 
bidimesional tiene hasta el momento un peso 
ligeramente descentrado, por lo tanto, se quiere 
observar el efecto que tiene sobre ella trabajar con 
cargas centradas o descentradas. El ensayo se 
realizó alternando en siete niveles el aire 
comprimido desde 0,207 MPa hasta 0,621 MPa y el 
vació en 5 niveles desde -0,017 MPa hasta -0,085 
MPa. En cada configuración se tomaron 10 000 
datos con cada uno de los tres sensores 
capacitivos.     
 
 
4. RESULTADOS 
 
4.1. Sensores capacitivos 
 
La sensibilidad del sensor capacitivo es la pendiente 
de la línea recta que mejor ajusta los datos, 0,200 8 
V/µm, como se muestra en la Figura 5.  
 

 
Fig. 5. Datos del sensor capacitivo, línea recta y 

ecuación de la misma 
 
Si comparamos el valor de 0,200 8 V/µm con el 
proporcionado por el fabricante, obtenemos el error 
de sensibilidad, que en este caso es de 0,39 % de la 
escala completa del sensor capacitivo, la cual es de 
100 µm. El error de sensibilidad esperado era de 
0,34 % de la escala completa, por lo tanto, la 
sensibilidad obtenida en los ensayos es de la misma 
magnitud que la indicada por el fabricante. 
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Como la sensibilidad puede variar ligeramente entre 
dos puntos, el efecto acumulado de esta variación 
es llamado error de linealidad. El error de linealidad 
obtenido de los ensayos fue de 0,077 % de la 
escala completa del sensor capacitivo y el esperado 
era de 0,02 % (indicada por el fabricante). Este 
resultado puede indicar, que las caras del sensor 
capacitivo y su objetivo no se encuentran alineadas 
paralelamente, como en el montaje que se tuvo 
durante la calibración de dichos sensores (por parte 
del fabricante). 
 
El error de banda se establece como la máxima 
desviación de los puntos utilizados en esta 
caracterización con los puntos esperados (los datos 
que mejor ajustan la recta de la Figura 5). El error 
de banda de los ensayos se establece en 0,09 % de 
la escala completa del sensor capacitivo y el error 
de banda esperado indicado por el fabricante era de 
0,04 % de la escala completa. El error obtenido de 
los ensayos es más del doble, lo que puede deberse 
a que en el error de banda influye la combinación de 
los errores de sensibilidad y linealidad. 
 
En la Figura 6 se muestran los resultados de los 
ensayos de repetibilidad de los sensores 
capacitivos, donde el tiempo de observación fue de 
10 segundos, obteniéndose una desviación 
estándar de 0,006 µm y un recorrido alrededor de 
0,050 µm. 
  

 
Fig. 6. Ensayo de repetibilidad de los sensores 

capacitivos 
 
4.2. Cojinetes de aire con precarga de vacío 
 
Como se observa en la Figura 7, los cojinetes de 
aire con precarga de vacío muestran una gran 
repetibilidad para el soporte vertical de la 
plataforma. De los datos obtenidos en la Figura 7, 
se calculó la altura de vuelo en cada repetición, 
obteniendo una diferencia en altura de vuelo de 
0,052 µm. Esta pequeña variación en la altura del 
soporte vertical puede deberse a que la superficie 
de referencia utilizada no fue menor a la 
recomendada por el fabricante. Sin embargo, 

tomando en cuenta que la altura de vuelo deseada 
en la plataforma bidimensional es de 5 µm, se 
puede afirmar que los cojinetes son muy repetibles 
en la dirección Z y que si se utilizan superficies de 
referencia con una rugosidad media menor, los 
resultados pueden mejorar aún más.  
 

 
Fig. 7. Ensayo de repetibilidad de los cojinetes de 

aire con precarga de vacío 
 
En las Figuras 8 y 9 se puede observar como la 
altura de vuelo y la rigidez (respectivamente) de los 
cojinetes de aire con precarga de vacío en función 
de la carga aplicada son como lo esperado. Es 
decir, que el comportamiento de la plataforma es 
similar al de un cojinete con precarga de vacío. 
 

 
Fig. 8. Altura de vuelo en función de la carga 

aplicada 
 

 
Fig. 9. Rigidez en función de la carga aplicada 
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También se puede observar en las dos figuras 
anteriores, medidas que no siguen la tendencia. 
Esto último se puede deber a dos factores 
importantes: uno es a la superficie de referencia y el 
otro a la falta de simetría al colocar las cargas.  
 
Con los ensayos anteriores, se comprobó el cambio 
de altura de vuelo y la rigidez de los cojinetes de 
aire al ir aplicando peso a la plataforma con un nivel 
de presión y de vacío específico. Sin embargo, los 
cojinetes de aire pueden trabajar en un gran 
intervalo de aire comprimido y de vacío. En la Figura 
10 y 11, se muestran los resultados de estos 
ensayos utilizando una carga fija centrada, así como 
una carga fija descentrada (ambas de 12 kg) 
respectivamente. De ambas figuras, se puede 
observar que el comportamiento de cada cojinete es 
muy similar tanto para carga centrada como para 
una descentrada, solo que con distintas lecturas 
(altura de vuelo) debido a la diferente distribución de 
la carga en ambos ensayos. 
 

 
Fig. 10. Media y rango por sensor capacitivo con 

carga centrada. Capacitivo 1 – color verde; 
Capacitivo 2 – color azul; Capacitivo 3 – color 

magenta. 

  
Fig. 11. Media y rango por sensor capacitivo con 
carga descentrada. Capacitivo 1 – color verde; 
Capacitivo 2 – color azul; Capacitivo 3 – color 

magenta. 
 
Finalmente, en los ensayos de rigidez se observó un 
comportamiento normal tanto para carga centrada 
como descentrada, es decir, que la rigidez de los 
cojinetes de aire varía inversamente a la altura de 
vuelo de la plataforma. 
 
 
5. CONCLUSIONES 
 
En el presente trabajo se ha presentado el diseño 
de un sistema de posicionamiento en dos 
dimensiones con un intervalo amplio de 
desplazamiento, la cual puede ser utilizada en el 
área de la nanotecnología. Además, se presenta la 
caracterización de dos componentes a utilizar en la 
plataforma, cuyos buenos resultados los hacen 
adecuados para ser utilizados en el desarrollo de la 
plataforma bidimensional. Específicamente, en los 
ensayos de los sensores capacitivos se concluye 
que mejorando el montaje de los mismos, se 
pueden obtener mejores resultados. Otra posible 
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forma de mejorar los resultados es utilizar un filtrado 
adecuado de los datos, para reducir el ruido de los 
mismos. En cuanto a los resultados del sistema de 
levitación, se puede concluir que si se mejora la 
superficie de referencia de los cojinetes, con una 
rugosidad igual o menor a la recomendada por el 
fabricante, se pueden mejorar ligeramente los 
resultados obtenidos. Sin embargo, esto no afecta al 
funcionamiento del sistema vertical para la 
aplicación de la plataforma bidimensional. 
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RESUMEN: El proyecto arquitectónico se expresa con proporciones y medidas. Hoy en día por increíble y 
contradictorio que parezca, el interés de los arquitectos por  actualizarse en el conocimiento de la metrología 
y su aplicación al análisis de la arquitectura y el urbanismo, es en extremo limitado y poco atendido.  Este 
ensayo pretende  crear la inquietud en mis colegas para revalorar  la metrología como factor de análisis 
teórico de nuestra disciplina.  Ponderar y difundir  la ciencia de las medidas, nos permitirá reflexionar y 
enriquecer el análisis de los hechos urbano arquitectónicos desde la base de los datos duros de la lógica 
matemática.   

1. INTRODUCCIÓN 

En el siglo XVII Fray Andrés de San Miguel, el lego  
proyectista y constructor perteneciente a la orden de 
los  Carmelitas descalzos  y a quién se le atribuyen 
entre otras obras, los conventos del Desierto de los 
Leones en Cuajimalpa  y del Carmen en San Ángel, 
así como la autoría del sistema hidráulico que 
conducía las caídas del agua del río Magdalena al 
sur poniente de la cuenca de México. Personaje que 
fue gran maestro de la geometría descriptiva y el 
cálculo diferencial, al tiempo que  llevaba a cabo sus 
obras, teorizaba sobre ellas. En lo referente a la 
mensura, encontramos la siguiente definición en su 
texto titulado  “De las medidas que usan los 
geómetras y cosmógrafos”.                          

 
 “Opinión común es de filosofo que toda medida es 
homogénea con la cosa que se mide, o de aquella 
misma especie que se mide, y así medir una línea  o 
distancia, no será otra cosa sino medirla con otra 
medida o  larga de un pie, un palmo o vara, para 
saber cuántas medidas de estas famosas y de 
nombre contiene en sí tal distancia  o largura que se 
realiza o mide”.   
 

De San Miguel seguidor de los grandes tratadistas 
europeos de la arquitectura clásica,  como fueron 
Plinio, Vitrubio y Columela, en su texto hace saber a 
sus discípulos de la importancia que para los 
arquitectos y constructores tiene conocer y aplicar 
las unidades de medida y los métodos de medición. 
El autor, describe singularmente la esencia del 
cómo y el para que de la metrología, ciencia que a 
lo largo de la historia ha sido una fuente de  
conocimiento  fundamental para quien proponga 
ocupar el espacio geográfico a base de elementos 
geométricos. El tema se debe estudiar desde su 
concepto original y de esa manera  entenderemos el 

porqué de su esencia y significado en el devenir 
histórico que ha permitido realizar las  propuestas 
formales con las cuales se ha realizado el mundo 
artificial del ser humano quien materializa  en 
edificios, viviendas, caminos, puentes  y ciudades 
entre otros.   
 
Al respecto bien cabe citar a  Héctor Vera [7] quién 
sostiene que;  

“las pesas y las medidas no sólo son estándares 
materiales, también son aparatos cognitivos y entes 
simbólicos…” (*) 

Hoy en día,  el “Vocabulario Internacional de 
Metrología”. (1) define a esta especialidad como:                                                         
“La ciencia de las medidas y sus aplicaciones" 
Definición que no debemos perder de vista  los 
profesionales de la arquitectura al momento de 
plantear premisa alguna en torno al análisis y teoria  
sobre lo urbano arquitectónico. 

Ya que si bien en es cierto que de manera 
tradicional  el estudio y análisis de la arquitectura se 
lleva a cabo a través de  su clasificación en 
categorías formales, las cuales son indistintamente;  
el ámbito, la figura, el orden, la forma, el color y la 
métrica, cualidades que  nos permiten  insertarnos  
en el tiempo y el espacio del marco teórico y la 
cronología de los hechos urbano-arquitectónicos. 

También es cierto que en  este  siglo veintiuno, 
estos atributos y cualidades se  enriquecen 
enormemente con una gran oferta de herramientas 
tecnológicas.  Su utilización nos permite entre otras 
cosas, el acceso y la transmisión de imágenes 
satelitales que van desde el sitio a estudiar y su  
superficie envolvente hasta líneas  a puntos de 
referencia geográfica  como pueden ser montañas o 
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costas y la totalidad del  planeta.   De inmediato 
podemos obtener imágenes que se acompañan con 
datos de coordenadas de altitud y latitud así como  
la altimetría de las curvas de nivel del terreno. Sin 
olvidar las aplicaciones  que nos  ofrecen  la 
posibilidad de medir y cubicar  las superficies en 
estudio al instante. 

Rápidamente tenemos a nuestro alcance tanto 
videos y fotografías actuales  como históricas que 
nos informan de los cambios físicos de los 
inmuebles, sus magnitudes, proporciones respecto 
a otros y su entorno.  Así como también podemos 
tener el acceso  a bibliotecas y bases de datos de 
todo el mundo. Esta riqueza de elementos para 
investigar, permiten al arquitecto comprender  con   
planteamientos de metrología  su  apreciación de 
las categorías formales con las cuales analiza y 
teoriza  a la arquitectura y el urbanismo. ¿Por qué? 

Porque estas ventajas cambian radicalmente el 
punto de vista del arquitecto o urbanista al realizar 
su lectura teórica de las edificaciones.  Con un 
panorama global de sus condiciones físicas 
comprenderemos el porqué de las formas y 
espacios que ha diseñado el hombre y su el valor de 
uso dado a los edificios y conjuntos urbanos. 

Con las nuevas herramientas se dejan atrás 
planteamientos que toman como punto inicial a la 
”línea de horizonte” que limitaba el cálculo,  a la 
altura de los ojos en toda de medida de  trayectos y 
edificaciones. Hoy con un click en nuestra 
computadora el  panorama ha cambiado,  
virtualmente podemos ascender a cientos o  miles 
de metros de la superficie  y  desde ahí visualizar la 
geografía propia y de influencia a los sitios de 
nuestro interés.   

Han  quedado atrás muy atrás, los tiempos en los 
cuales, ser humano recorrió la superficie de la tierra 
fijando  referencias de medición con el longímetro.  
Describiendo la geografía desde los planos  
horizontales propiciados tanto en el nivel 0.00 del 
mar en calma, como en  lagos y lagunas interiores. 
Sus referencias en planos inclinados podían llegar 
hasta una altura de alrededor de 5,000 msnm en un 
punto fijo entre las montañas, a las  que el hombre 
podía ascender a realizar mediciones   hasta los 
límites donde la atmósfera es respirable. Y así  
“encadeno” medidas y referencias en sus  mapas y 
códices,  donde se fueron ubicando  las ciudades y 
sus monumentos.  

En la cuenca de México, y el Mar de Galilea la 
naturaleza propició excelentes laboratorios 
naturales en este aspecto metrológico, que 
marcaron estándares de unidades de medida 
patronas,  toda vez que sus lagos propiciaban 

enormes espacios horizontales, que reflejaban  a 
picos y cadenas montañosas.   Los navegantes al 
desplazarse en una superficie uniforme con la 
menor fricción como los es el agua y con azimuth 
determinado por el magnetismo de la tierra, podían 
calcular tiempos de recorrido y longitudes  
relacionados a sus referencias  geográficas y 
estelares,  entre  los que el arco solar y su 
desplazamiento entre las montañas a lo largo del 
año es fundamental,  estas acciones se  conocen  
como derroteros con los que  se  formaban las  
cartas de navegación. 

El cálculo diferencial marcaba sus rangos de inicio y 
límite  en base a algoritmos derivados del ciclo lunar 
y las apariciones del planeta Venus y la constante 
que el día y la noche marcan.  

 Esta información propició la imaginación y 
razonamiento matemático que dieron las bases e 
impulso a los navegantes quienes ampliaron   la 
aventura de seguir midiendo y calculando tiempos y 
distancias las cuales aplicaban tanto en tierra como 
en él agua. Los periplos desarrollaron a la industria 
naval en Europa a través principalmente de la “Casa 
de Contratación de Sevilla”. Las cartas de 
navegación se convirtieron en secreto industrial  y el 
acceso a sus datos era restringido solo a pocos 
gobernantes y marinos, su apogeo fue en los siglos 
XV y XVI cuando estos viajes propiciaron la 
confirmación de la esfericidad de la tierra.  En esos 
siglos del “Renacimiento” europeo se dio  la certeza 
formal de la geometría terrestre. Los tratados de 
Eratóstenes se confirmaron. La forma circular  de la 
brújula permitió inscribir en ella  la medida mínima 
de tiempo y distancia que aún persiste en el  
Sistema Internacional  de Unidades, “el segundo”.  

Agregaremos también que la circularidad  
relacionada a la recta, conocimiento antiguo desde 
la época griega y maya, se ve reflejada en el 
número irracional 3.1416 o π (Pi) que  proporciona 
la  relación entre diámetro y circunferencia Esta 
esencial constante matemática de la geometría 
euclidiana   produjo las bases para desarrollar  
ampliamente a los tratados de geometría 
descriptiva.  

La perspectiva renacentista permitió  con  certeros  
dibujos aplicar la mecánica  de la óptica en el 
desarrollo formal de edificios y plazas, expresando 
la realidad con orden  matemático. Bajo las reglas 
derivadas de esta   disciplina,  el hombre se auxilió 
de ella para visualizar su geografía por espacio de 
unos cuatrocientos años más, hasta los inicios del 
siglo veinte. Dibujando a la arquitectura con tanta 
precisión que propició un análisis formal más 
estricto. Lo cual es visible en las reformas 
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“borbónicas” y la Academia de San Carlos en la 
Nueva España en el siglo dieciocho.   

Los dibujos en perspectiva geométrica propiciaron  
como en estos tiempos un gran cambio en la 
apreciación de la arquitectura. 

Después de la implementación del   patrón metro en 
la Conferencia General de Pesas y Medidas de  
Paris de 1889, la ingeniería mecánica produjo 
motores incorporados a los aeroplanos que 
permitieron al ser humano, a partir de 1900  
infiltrarse en la aventura de “volar”. Es en ese 
momento,  al superar lo alto de las montañas, que  
la aviación va a hacer posible prescindir de un punto 
fijo de referencia,  ya que a  partir de ese momento 
los ojos del hombre ingresaban  a puntos de vista 
secuenciales  de la superficie terrestre y 
desplazarse en su atmósfera  observándola tierra de 
“arriba para abajo” y “de un lado a otro” en cuestión 
de segundos con la certeza de los datos obtenidos y 
fijados en fotografías.   

Casi nunca hablamos de la importancia del proyecto 
y su intención, de lo inmaterial, de lo que pasó en un 
inicio, de cuando no estaba el edificio. Mucho 
menos hablamos de los instrumentos y 
planteamientos  expresados por  la ciencia de  las 
mediciones para llevarlos a cabo. Cien años 
adelante para apreciar el urbanismo y la 
arquitectura,  los que estudiamos  el tema debemos 
recapacitar y revalorar el uso de  la metrología como 
parte fundamental en la investigación de lo 
conceptual. En muy pocas ocasiones el análisis  
teórico de lo urbano arquitectónico es abordado 
justificando su existencia  y estudio basado en la 
necesidad de comprender la complejidad que 
representó la construcción del edificio o centro 
urbano, inserto en la temporalidad de la  historia de 
la ciencia y del conocimiento tecnológico que  
sustentaba a los grupos sociales que lo llevaron a 
cabo.   

Salceda Salinas 6 aborda el problema  de la manera 
siguiente: 

Toda actividad humana está tamizada por los signos 
de la  cultura. En todas las (que conocemos) miles de 
culturas que definen (han definido) al género humano, 
su paso y presencia en la tierra, han surgido 
invariablemente de una actividad que modifica la 
condición original del entorno (para hacerlo) 
habitable. 

Es así que con bases de datos duros es factible 
deducir el razonamiento de las técnicas y formas de 
administración de los materiales y procedimientos 
de construcción así como  obras auxiliares 
temporales de la época.  

La métrica o dimensionamiento como categoría 
formal del análisis teórico  interviene en el proceso 
constructivo. Es la  experiencia fundamental para 
determinar los diversos emplazamientos de las 
formas geométricas que ocupan el espacio físico, al 
cual llamamos obra arquitectónica y  
posteriormente, le atribuimos lo simbólico  y lo 
significante.  

Lo anterior es visible cuando observamos lo  común 
que es encontrar  como una gran cantidad de 
autores dejan de lado lo relacionado a unidades de 
medida mecánica y niveles topográficos cuando  
realizan sus análisis teóricos de arquitectura y de 
urbanismo,  realmente es escaso el material que 
toma en cuenta a la base científica de las 
mediciones  qué  fueron  aplicadas tanto a los 
edificios como a las ciudades al momento de su 
construcción.  

Autores como como Villalobos y Pelligri 3 en su 
texto “Tecnología constructiva mesoamericana”, 
intuyen él problema de la siguiente forma;   

“Pero no falta tampoco quien, teniendo un título de 
arquitecto, osa afirmar que las realizaciones de la 
civilización mesoamericana no tienen la categoría de 
arquitectura, pues carecen de espacio interior. Tanta 
estrechez de espacio...mental, ha hecho que la 
arquitectura autóctona mesoamericana sea 
considerada como algo al margen y que no tiene 
nada que ver con la arquitectura mexicana. Sin 
embargo, nosotros pensamos que no podemos 
ignorar las múltiples lecciones que se derivan de esta 
arquitectura, pues tenemos mucho que aprender de 
sus constructores, arquitectos y urbanistas, de su 
racionalidad y buen sentido, de su pericia y maestría, 
y, sobre todo, de su talento para ubicar sus 
construcciones en el entorno, pues ellos, en lugar de 
pretender conquistar la naturaleza como lo hace 
muestra sociedad industrial depredatoria, aceptaron 
el reto del clima, de los materiales, de la topografía.” 
… 

Como observamos  en esta cita,  los autores no  son 
concretos  en lo referente a unidades de medida y la  
aplicación  de las mismas. En otros autores lo 
común es recurrir a fundamentaciones en base  a   
datos y atributos simbólicos, históricos y estéticos 
ligados a significados  que responden a otros 
factores ideológicos  e intereses académicos que no 
son motivo de este  ensayo.   
                                                                                              
Si esto pasa en lo macro  de la construcción de 
ciudades y edificios, el tema es más escaso  cuando 
hablamos de los criterios para la elaboración de las 
herramientas e instrumentos de medición que 
materializaban las dimensiones proyectadas por la 
mente de los arquitectos constructores cuando les  
era  encargada cualquier obra. Prado Cobo  4 en el 
XIII Simposio de Investigaciones Arqueológicas en 
Guatemala  en el año 1999, es uno de los pocos  
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autores que desde una plataforma de datos duros 
producto de años de investigación, ha  profundizado 
en el estudio de las herramientas prehispánicas y 
propone un sistema de medición en base a la 
unidad de medida que denomina “laurel” o vésica.  
 

En todas las piezas estudiadas se ha comprobado 
que los Mayas fueron grandes geómetras. 
Conocieron y dominaron la medida del 3.1416 ya que 
sería imposible hacer millares de piezas, controlando 
las longitudes del perímetro de arcos y 
circunferencias, sin haber tenido el conocimiento de 
este factor matemático.       
 

2.  UN VICIO O DEFECTO DE FORMA 
TÉCNICA 

Este trabajo pretende advertir de que debido  lo 
expuesto en la introducción del mismo se ha venido 
manifestando un vicio  o defecto  de forma, que es 
visible en un principio al apreciar y leer  planos, 
dibujos, mapas, lienzos y códices.  Debido  a que se 
ha ignorado y  minimizado el conocimiento  de 
unidades de medida y sus bases metrológicas de 
las épocas concordantes con los objetos de estudio.  

Eso hace común que el arquitecto o historiador 
provoque  un error metodológico, en cuanto a que 
desecha la causa de fondo sobre el  
dimensionamiento de predios y edificios y su 
repercusión en la actualidad. Este error se deriva al 
realizar la lectura del edificio ya que  las magnitudes 
y dimensionamientos implícitos en la obra se 
consideran como “hechos dados”  vicio que se 
acentúa aleatoriamente cuando esa lectura  se 
retransmite académicamente  en un lenguaje 
técnico atemporal a los documentos analizados, por 
ejemplo con el actual que es el del Sistema 
Internacional de Medidas.  Hoquet 5 apunta lo 
siguiente: 

Al lado y en combinación con la medición y la 
contabilidad, se dieron otras intenciones y desarrollos 
técnicos significativos: la escritura jeroglífica, la 
observación astronómica, los calendarios o 
almanaques, los registros históricos y las habilidades  
“ingenieriles” y arquitectónicas, concretadas en obras 
urbanas e hidráulicas   
 

Como podemos apreciar en esta cita, el autor trata 
con  indiferencia o de plano no da lectura a las 
unidades de medida, y confunde  “habilidades” con 
el conocimiento científico de la construcción. 

Insisto,  el analista o investigador deja de lado en su 
marco teórico la referencia de una importante fuente 
de información técnica.  Valoración que se debe 
ligar a la sustentabilidad existente en la 
temporalidad y la epistemología derivada de la 
metrología aplicada a las obras  o  urbanizaciones 
objeto de estudio. 

El vicio de forma se genera al pasar por alto la 
manera en que se realizó la agrimensura al tiempo 
de la concepción, trazo y construcción del edificio y 
como  eran  aplicadas las unidades de medida en la 
obra arquitectónica que  posibilitaron el 
emplazamiento del inmueble en ese sitio 
determinado donde hoy lo apreciamos.   El vicio se 
acentúa al explicar al mismo edificio de manera 
atemporal en lo referente a su dimensionamiento. 
Es por eso que  en el renglón académico el vicio 
incide en la apreciación y muchas veces en la 
incomprensión de nuestros objetos de estudio. 

Ejemplo :  El arquitecto Francisco Guerrero y Torres 
concibió a la capilla del Pocito en varas o metros, si 
vemos sus dibujos originales apreciaremos sus 
escalas en varas. Entonces el maestro arquitecto  
concibió todo en torno a la medida de ochenta y tres 
centímetros. Si Guerrero y Torres hubiera concebido 
el edificio en torno a cien centímetros o a un  metro 
con el que hoy la describimos, la obra arquitectónica 
forzosamente sería otra,  sus espacios y entradas 
de luz y sus categorías formales simplemente no   
hubieran dado respuesta a lo que el arquitecto 
pretendía debido al  hecho de que los principios 
trigonométricos  aplicados en el dimensionamiento 
de la obra fueron concebidos necesariamente de 
una  manera diferente entre lo que hoy medimos 
con unidades de medida y sus conversiones en los 
criterios decimales  del Sistema Internacional y lo 
que se midió con unidades de medida con criterios 
de navegación geo referencial,  topográficos y 
antropológicos.   

 

        
Fig 1   Dibujo plano original Capilla “El Pocito”  con escala en “baras”  Arq. 
Francisco Guerrero y Torres 1887 y dibujo del  levantamiento  de la capilla  
acotado en metros   por el INAH. 

Este ensayo pretende motivar a los arquitectos a no 
dejar de lado y profundizar más en el estudio del  
tema como parte fundamental de la cultura que 
produjo el hecho urbano,  más allá de lo superficial 
basado en lo anecdótico y descriptivo con lo que 
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regularmente y en múltiples ocasiones es referido, 
por lo general en medio de un contexto ideológico  
de grandeza histórica, significada en el ámbito de la 
cultura establecida por el poder político y económico 
dominante, para el  cual la certeza o no de la unidad 
de medida sale sobrando.  

No obstante, que los planeamientos científicos de la 
metrología son fundamentales en la apreciación y 
análisis de edificios y ciudades.  Es al parecer  un 
tema desconocido y por lo mismo poco atractivo  
para una gran cantidad de arquitectos, arqueólogos 
e historiadores, quienes también participan en el 
tema. Conocer los principios metrológicos nos 
permite acceder  a una nueva “arqueología” 
matemática  que nos conduce a comprender la 
historia y el porqué  de la ubicación de las ciudades, 
sus criterios trazo y nivelación en sus monumentos, 
las  formas de su orientación y valor de uso.  

Es necesario advertir que el vicio o defecto crece si 
el tema es tomado con ligereza, por lo tanto como lo 
dice el título de este trabajo;  es importante inducir 
en los arquitectos el uso de la metrología para el 
análisis teórico de la arquitectura y el urbanismo. 
Porque en la actualidad si analizamos el espacio 
urbano a partir de principios metrológicos entramos 
a  un campo de acción poco explorado y que por lo 
mismo obliga al analista  a  apegarse a textos, 
conceptos  y conclusiones provenientes de otras 
disciplinas.  Estudios y descripciones esteticistas de 
arte, de antropología, de fonética, de etnografía, etc. 
que por lo general dejan pendiente  el estudio de la 
base los datos duros de la lógica constructiva y 
teórico práctica de la técnica y  sus fundamentos 
matemáticos que hicieron  posible su forma.    
Constanza M. Suárez Jiménez  7 señala:  

Así pues, existe una gran laguna dentro del 
conocimiento de las medidas y módulos 
prehispánicos, relacionados con lo que yo llamaría un 
“Códice de la Arquitectura o Construcción”, es 
decir el equivalente prehispánico del tratado  de 
Arquitectura de Vitrubio, un modelo que nos oriente, 
desde una fuente original, en el estudio de las 
medidas y proporciones de las culturas prehispánicas.  

Suárez Jiménez en su texto  7 también vislumbra la 
dimensión del problema que significa el estudio de 
los sistemas de medición utilizados en el pasado 
prehispánico, no obstante que no llega  a señalar la 
importancia que  los diversos  campos de las 
ciencias físico-matemáticas (mecánica, geometría, 
física y las matemáticas aplicadas) tienen en este 
tema y también señala: 

“Es un hecho que existe un vasto campo de estudio 
respecto al tema de los sistemas y unidades de 
medición prehispánicos, y abordarlo sería materia 
propia de una tesis de posgrado dentro del universo 

en la antropología, la historia e incluso la arquitectura. 
Seguramente arrojaría mucha luz en relación con el 
estudio de la arquitectura prehispánica, que hasta hoy 
se ha analizado siguiendo hipótesis a posteriori, es 
decir, de acuerdo con los criterios occidentales de 
medición y proporción.   

3.  TEOTIHUACAN 

Ejemplificando en este complejo urbano que 
contiene obras de magnifica arquitectura podemos 
apreciar cómo se crean confusiones  técnicas al 
abordar un tema de estudio fuera de su metrología 
original.    

Por principio de cuentas, cuando un arquitecto u 
otro profesional parte de un esquema decimal, 
describe el sitio afirmando que,  “La pirámide del Sol 
tiene las siguientes dimensiones 65 mts de altura y 
se basa en un cuadrángulo de 220 x 225 mts siendo 
que sus aristas  laterales miden 159.5 mts”, en ese 
momento quien describe  hace a un lado a la 
metrología aplicada en la construcción del 
monumento, toda vez que el concepto metro y su 
definición nacieron mil ochocientos años después 
de que el edificio fue trazado y construido.  Lo que 
muy pocas veces quien describe la arquitectura de 
esta manera toma en cuenta es el emplazamiento y 
la diferencia  de niveles entre este edificio y otros 
del conjunto  como puede ser la pirámide de 
“Quetzalcoatl“ y su ciudadela y mucho menos 
concibe que lo anterior bien pudiera deberse a que 
estos edificios tienen una relación de medición 
apegada a la mecánica  de un sistema de clepsidras 
(relojes de agua) que deberían coincidir con el arco 
solar y la velocidad del agua del río que parte al 
complejo urbano, lo anterior con el fin de  marcar 
patrones de medida para reproducir  los calendarios 
agrícolas en toda la zona de influencia 
mesoamericana. Y  en ese tema ¿el metro que tuvo 
que ver? 

4.  LA VARA Y EL METRO 

Las unidades de medida del sitio han sido  tratadas 
por diversos autores fuera de planteamientos físico 
matemáticos y su deducción ha sido hecha de forma  
empírica, contraria al análisis del concepto 
geométrico de cómo fueron proyectados, objetos, 
elementos arquitectónicos, edificios, canales y 
calles.  Tal es el caso del arqueólogo Saburo 
Sugiyama [1] quién    apunta y propone la TMU  
(Teotihuacan Measure Unity) o unidad de medida 
teotihuacana,  en el marco de la Quinta Mesa 
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Redonda de Teotihuacán en el año 2011. 
Señalando que esta unidad fue en base a los 83 
cms. Su aseveración acerca de unidad de medida 
se deriva de la exploración y el trabajo arqueológico 
que desde 1993 ha venido realizando Sugiyama. El 
investigador japonés realiza su medición 
arqueológica con una gran cantidad de objetos de 
uso común y elementos arquitectónicos como 
fueron alfardas y escaleras, así como también mide 
las distancias entre esculturas y edificios. En 
contradicción, debemos tener en cuenta que el 
arqueólogo realizó sus mediciones con aparatos 
que registran sus  unidades de medida conforme al 
Sistema Internacional .   

83 centímetros es un dimensión similar  a la 
contenida en la unidad de medida que conocemos 
como “Vara de Burgos” según el Cedulario de 
Tierras de Francisco de Solano en el siglo XVI . [2]  
Documento que acompaño a los  agrimensores 
europeos en los deslindes y apropiaciones de los 
territorios mesoamericanos. 

Lo anterior nos hace ver que la unidad de medida 
de 83 cms es un hecho real  pues la medición en 
sitio de Sugiyama la confirma como unidad de 
medida rectora en todo ese complejo urbano. Pero 
al documentarnos en la agrimensura en la Nueva, 
España, la Vara de Burgos coincide  en esa 
dimensión, lo que nos lleva a la pregunta ¿Por qué 
coinciden la europea y la teotihuacana? .  ¿Se debe 
a una misma sabiduría o a un mismo planteamiento 
científico de culturas diversas? Por el momento 
diremos que sencillamente esta coincidencia de 
medidas se extendió por todos los territorios 
colonizados en Mesoamérica y en virtud de tal, 
sitios productores de riquezas naturales 
principalmente la minería,  habían sido ya  medidos 
por el patrón teotihuacano. Los criollos ilustrados de 
fines del siglo dieciocho lo sabían a la par de que se 
enteraban de los avances científicos e industriales 
que se darían con la implementación del sistema 
métrico decimal y que vendrián a desplazar   a los 
sistemas y medidas a base de instrumentos geo 
referenciales,  situación  que a partir de 1825 abriría 
la puerta al ingreso del capital franco alemán  
iniciador de la industrialización de nuestro país.  

Por ultimo este descuido y poca importancia  en el 
tratamiento de datos tan valiosos derivados de la 
medición del espacio geográfico y los datos duros 
proporcionados  por las unidades de medida  

originales,  han  provocado que el razonamiento y 
método matemático se desliguen  de la historia del 
objeto arquitectónico y su inserción en un espacio 
urbano.  Dejando en el aire la pregunta  

5.  CONCLUSIÓN 

¿Qué acaso la historia no se puede plantear desde 
un esquema de deducción matemática?    
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MEDICIÓN DEL VECTOR DEL PALPADOR DE UNA CMM MEDIANTE 
ANÁLISIS DE IMÁGENES 
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Resumen: El vector del palpador de una Máquina de Medición por Coordenadas (CMM) es encontrado a 
través del software de medición de la CMM cuando el usuario realiza la calibración del palpador con un 
vector de referencia (generalmente X=0, Y=0, Z= longitud de referencia) introducido por el usuario o definido 
por el fabricante. La esfera de calibración de palpadores es localizada con el vector de referencia y una vez 
localizada cualquier otro vector de palpador será calculado a partir de la posición volumétrica de la esfera. 
El vector del palpador de la CMM tiene valores de proyección a los tres ejes de la CMM, estos valores son 
una extensión de la posición de las escalas de la CMM para ubicar espacialmente la punta del palpador y  
aplicar el mapa de corrección geométrica en dicha ubicación con la consecuente mejora de exactitud en las 
mediciones de la CMM. 
Este trabajo presenta otra manera de calcular el vector del palpador de una CMM mediante cámaras web 
analizando las imágenes capturadas. El vector así calculado servirá como parámetro de entrada de un 
hardware de corrección geométrica de CMM desarrollado en el CENAM y otro de tipo comercial. 
 
 
1. INTRODUCCIÓN 
 
La exactitud de las mediciones realizadas con una 
CMM es afectada en gran medida  por la calidad 
mecánica de la máquina. Los costos de producción 
de una CMM crecen cuando se busca mejorar la 
exactitud mediante la calidad mecánica de sus 
componentes. Por lo anterior, en la actualidad las 
CMM incrementan su exactitud “virtualmente”, es 
decir, la exactitud en las mediciones se logra a 
través del software de medición de la CMM. 
 
Para que el software mejore la exactitud de 
medición de la CMM necesita de un mapa o archivo 
de corrección de errores geométricos. Dicho mapa 
es encontrado mediante ciertos métodos y patrones 
de medición [1, 2 y 3]. Su aplicación requiere 
conocer el vector del palpador (VP) utilizado, 
específicamente la proyección del vector en los tres 
ejes de la CMM, pues aunque el palpador es parte 
de la CMM, por si solo es otra pequeña máquina de 
coordenadas y la punta del palpador representa la 
posición volumétrica verdadera de la CMM, es decir, 
la posición donde se debe buscar en el mapa para 
aplicar la corrección correspondiente. Cabe 
mencionar que el volumen de la CMM termina 
donde terminan las escalas de medición o en algún 
punto de la cabeza de palpación y el VP es una 
extensión de las 3 escalas de la CMM y por 
consiguiente tiene su propio volumen. 
Los métodos para calcular el mapa de corrección 
están basados en correcciones geométricas 

utilizando un patrón calibrado y trazable a la unidad 
de longitud que es el metro. Dicho patrón puede ser 
materializado a través de un artefacto 
unidimensional, bidimensional o tridimensional, a 
través de un láser tracker, de un interferómetro, de 
niveles o más recientemente de un láser tracer [4]. 
 
La esfera de referencia de una CMM sirve no solo 
para encontrar la posición volumétrica del centro de 
la punta del palpador que el software de medición 
utiliza para aplicar su mapa de corrección 
geométrica, sino además, permite conocer el 
diámetro de la punta del palpador, cuyo valor es 
compensado en mediciones bidireccionales por 
ejemplo. En ciertas cabezas de palpación, dicha 
esfera, sirve para corregir deformaciones estáticas y 
dinámicas que sufre la punta de medición cuando 
entra en contacto con el mensurando. Esta esfera 
generalmente se encuentra en un punto fijo 
predeterminado y aunque es posible moverla de 
lugar, esto implica darle a conocer la nueva posición 
al software de medición de la CMM ya que este 
normalmente utiliza esta posición para establecer el 
origen del sistema de coordenadas, que es 
calculado a partir del HOME de la CMM mediante 
una traslación a la posición de la esfera de 
referencia. Si no se le da a conocer la nueva 
posición esto derivara en una incorrecta aplicación 
del mapa de corrección cuyo sistema está basado 
en las coordenadas X, Y, Z  que representan la 
posición de la esfera de referencia respecto del 
HOME de la CMM, más las coordenadas Xp, Yp, Zp 
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que son las coordenadas del VP respecto del punto 
de referencia del palpador (ver Fig. 3 Mota superior 
o HOME del VP). Por lo anterior se recomienda no 
mover la esfera de referencia a menos que esta 
obstaculice la colocación de algún mensurando. Si 
se movió la esfera se debe volver a localizar con el 
VP de referencia para que el mapa de corrección 
sea utilizado adecuadamente y que las mediciones 
que arroje la CMM sean correctas pues el software 
podría estar trabando con vectores “gigantes” que 
influyan las mediciones. Para más información de la 
calibración del palpador se recomienda ver el 
capítulo 6 de [2]. 
 
1.1 Justificación 
 
El sistema actual para la determinación del VP de 
una CMM, es calculado  por el software de medición 
de la siguiente manera: 
 
1) Localizar la esfera de referencia utilizando un 
palpador de referencia con un diámetro de punta de 
palpador indistinto (generalmente X=0, Y=0, 
Z=longitud de referencia). 
2) Introducir la longitud de referencia manualmente 
en el software, a menos que se utilice un palpador 
de referencia suministrado por el fabricante en cuyo 
caso el software ya tiene memorizado dicho valor. 
3) A partir de aquí para cualquier orientación del 
palpador se deberá calibrar la punta del palpador 
con la esfera de referencia. En este paso el software 
calcula el VP,  el diámetro de la punta del palpador y 
deformaciones estáticas o dinámicas. 
 
Los pasos anteriores conllevan un  consumo de 
tiempo considerable sobre todo el paso 3 cuando se 
utilizan varias orientaciones de palpador, pues esto 
implica calcular el VP, el diámetro de la punta y las 
deformaciones varias veces.  
 
Para ahorrar tiempo y evitar la introducción manual 
del VP como parámetro de entrada a un hardware 
de corrección o evitar suministrar la longitud de 
referencia expresada en el paso 2, este trabajo 
propone un nuevo sistema para calcular el VP. Este 
sistema obtiene el VP a partir del análisis de 
imágenes del palpador tomadas con 2 cámaras web 
colocadas normales a los planos XZ y YZ de la 
CMM, ver Fig. 2.  
 
Otro punto fundamental para buscar obtener el VP 
de otra manera es que se puede desarrollar un 
software propio de medición en el cual se aplique un 
mapa de corrección más completo o personalizado 
a los requerimientos del usuario, así como también 

adoptar este sistema a un hardware de corrección 
de CMM desarrollado en CENAM, ver [5], y otro de 
tipo comercial.  
 
La aplicación más inmediata del presente trabajo es 
la opción del hardware de corrección debido que el 
software de medición de cualquier CMM permite 
introducir el VP únicamente de manera manual. 
Para ello el VP del palpador se podría introducir sin 
intervención del usuario en el hardware desarrollado 
en CENAM y faltaría ver la posibilidad de 
introducirlo de esta manera en el hardware 
comercial. 
 
2. DESARROLLO 
 
2.1 Metodología  
 
La metodología del sistema propuesto consta de 
cuatro partes: captura de imágenes, análisis de 
imágenes, calibración de las cámaras y resultados, 
las cuales están integradas en una misma interfaz 
de usuario de un software pensado para ser intuitivo 
y con el mínimo de intervención del usuario, ver Fig. 
1. Como se menciona anteriormente 2 cámaras web 
son colocadas una normal al plano XZ y otra normal 
al plano YZ, la colocación normal no es 
necesariamente exacta, aún más importante que 
esto es que la distancia entre la mota de referencia 
(Fig. 3) y la cámara sea calculada. Esto se logra con 
una caracterización del diámetro de la mota de 
referencia, el cual varía con la profundidad de la 
mota a la cámara y por lo tanto la conversión pixel-
sistema métrico se ve afectada. La posición 
indicada en los cruces de la Fig.1 es tomada como 
distancia de referencia previamente calculada con el 
algoritmo de calibración de Bouguet [6] y a partir de 
aquí cualquier variación diametral de la mota servirá 
para definir la profundidad de medición, por 
supuesto la distancia puede cambiar dentro del 
campo de visión de las cámaras solamente. 
 

 
Fig. 1. Interfaz del Programa 
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2.2 Captura de imágenes 
 
Para capturar las imágenes el sistema utiliza 2 
cámaras web comerciales con resolución de 640 x 
480 pixeles. Para lograr la captura de imágenes se 
programó una librería de acceso dinámico (DLL) la 
cual contiene las funciones necesarias para el 
acceso al driver y la manipulación de los parámetros 
básicos de una cámara web (contraste, brillo, 
nitidez, etc.). Dentro del programa principal se hace 
referencia a esta DLL con llamados a sus funciones 
las cuales se encuentran configuradas para que al 
momento de iniciar el software, se busquen las 
cámaras conectadas a la PC, el usuario las 
configure de acuerdo a sus necesidades y se inicie 
la visualización de imágenes. Una vez que el 
palpador de la maquina se encuentra en la posición 
requerida (punta de palpador equidistante a las 
cámaras, en un punto del volúmen de la CMM 
previamente definido durante la instalación del 
sistema) y el usuario ha seleccionado de la base de 
datos el tipo de palpador que desea encontrar, se 
ordena que inicie la medición, con esto el sistema 
captura las imágenes de ambas cámaras. 
 

 
Fig. 2. Palpador y cámaras web 

 
2.3 Análisis de imágenes 
 
Ya con las imágenes capturadas, da inicio la 
secuencia de  reconocimiento de patrones 
(diferentes puntas de palpador)  misma que está 
basada en el algoritmo de correlación cruzada 
normalizada [7]: 
  
 

C(u, v) =
∑ �f(x,y)-fu,v��t�x-u.y-v�-t�x,y

�∑ [f(x,y)-fx,y]2 ∑ [t�x-u.y-u�-t]2x,yx,y �
9.5  (1) 

 
dónde: 

C (u, v) es el porcentaje de coincidencia entre la 
plantilla y el patrón 
f(x,y) es la plantilla o imagen en la que se va a 
buscar 
t(x-u, y-v) es la imagen patrón a buscar 
x es el ancho de la imagen de la plantilla 
y es el alto de la imagen de la plantilla 
u es el ancho de la imagen patrón 
v es el alto de la imagen patrón 
 
El algoritmo se basa en comparar dos matrices, en 
este caso dos imágenes, una plantilla f(x, y) (en la 
que se va a buscar) y un patrón t(x-u, y-v) (imagen a 
buscar, palpador colocado). El primer patrón a 
buscar es una mota de referencia colocada en el 
centro del cabezal del palpador (ver Fig. 3, HOME 
del palpador) esta mota sirve como punto de 
referencia a partir de la cual se medirá el resto del 
palpador. Una vez localizada la mota en 
coordenadas cartesianas (x, y) dentro de la imagen 
comienza la búsqueda de la punta del palpador, 
previamente definido con la base de datos de 
palpadores, cuyas coordenadas (x, y) siempre 
estarán más abajo que la mota de referencia. En 
caso que el palpador se encuentre en una posición 
que no sea visible para la cámara (por ejemplo a 
180° del eje óptico de la cámara) se colocó una 
segunda mota en la cabeza rotatoria del cabezal del 
palpador la cual es ubicada por el sistema si la 
punta del palpador no es visible (Ver Fig. 3). Esta 
misma secuencia se ejecuta nuevamente para la 
segunda imagen, obteniendo las coordenadas 
cartesianas de los patrones encontrados, ya sea 
mota-mota o mota-palpador. 
 
De la ecuación (1) se obtiene un valor muy cercano 
a 1 si hay coincidencia entre f(x, y) y t(x-u, y-v) y 
muy cercano a cero si no existe coincidencia. Esto 
deja al usuario establecer un umbral para definir si 
se localizó o no la punta del palpador. Este umbral 
variara con el fondo de las imágenes tomadas por lo 
que se recomienda tomar imágenes con un fondo 
que deje contrastar la punta del palpador. 
 
2.4 Calibración de las cámaras 
 
De acuerdo con Tsai [8] la calibración de una 
cámara que toma en cuenta el modelo pin-hole, 
involucra encontrar sus parámetros intrínsecos y 
extrínsecos. Ambas cámaras web fueron calibradas 
y sus parámetros fueron calculados, la sección de 
resultados muestra los parámetros encontrados 
para cada cámara. Las ecuaciones que se utilizan 
para pasar del mundo al plano imagen y viceversa, 
se muestran a continuación. 
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Fig. 3. Cabezal con las tres motas de referencia y 

palpador visibles 
 
2.4.1 Ecuación para pasar del plano imagen al 
mundo 
 

𝑃 = 𝐾𝑆 = �
𝑓𝑥  
0  
0  

𝑠  
𝑓𝑦  
0  

𝑢𝑜   
𝑣0  
1  

0
0
0
� �𝑅 𝑡

0 1�       (2) 

 
dónde: K es la matriz de parámetros intrínsecos 
cuyos símbolos están definidos en la Tabla 1, y S es 
la matriz de parámetros extrínsecos que incluyen a 
R que es la matriz de rotación (o vector de rotación 
como los representa la Tabla 1) y t es el vector de 
traslación, es decir la orientación y posición de la 
cámara respecto de un plano de referencia 
establecido con un patrón de referencia, ver Zhang 
[9]. 
 

�𝑋𝑤𝑌𝑤
� = 𝐴−1𝐶      (3) 

 
dónde: Xw y Yw son coordenadas en el mundo y A 
y C se definen en base a los elementos de la matriz 
P calculado en la ecuación (2). 
 

𝐴 = �𝑃11 − 𝑢𝑖𝑃31 𝑃12 − 𝑢𝑖𝑃32
𝑃21 − 𝑣𝑖𝑃31 𝑃22 − 𝑣𝑖𝑃32

� 

 

𝐶 = �−𝑃14 + 𝑢𝑖𝑃34 − 𝑃13 + 𝑢𝑖𝑃33
−𝑃24 + 𝑣𝑖𝑃34 − 𝑃23 + 𝑣𝑖𝑃33

�          (4) 

 
dónde: ui y vi son las coordenadas en pixeles. 

2.4.2 Ecuación para pasar del mundo al plano 
imagen 
 

�
𝑢𝑖
𝑣𝑖
1
� = 𝑃 �

𝑋𝑤
𝑌𝑤
𝑍𝑤
1

�     (5) 

 
3. RESULTADOS. 
 
Los resultados obtenidos son adecuados, dado que 
se casi todas las mediciones están dentro de ± 5 
mm que es lo máximo permitido para la aplicación 
de un mapa de corrección. 
 
3.1 Parámetros intrínsecos y extrínsecos en la 
calibración de las cámaras web. 
 
Parámetros 
intrínsecos 

Web 
Cam 1 U Web 

Cam 2 U 

fx (Longitud 
focal en X) 788.44 3.29 788.81 2.78 

fy (Longitud 
focal en Y) 801.78 3.39 802.15 2.78 

s 
(cuadratura 
entre ejes) 

0 0 0 0 

u0 (Punto 
principal X) 317.90 2.9 352.45 2.69 

v0 (Punto 
principal Y) 281.46 2.42 233.11 2.24 

Coeficiente 
radial (1) 0.015 0.01 0.022 0.01 

Coeficiente 
radial (2) -0.090 0.06 -0.101 0.05 

Coeficiente 
tangencial(1) -0.002 0.001 -0.004 0.001 

Coeficiente 
tangencial(2) 0.001 0.001 0.003 0.001 

Parámetros 
extrínsecos 

Web 
Cam 1 

Web 
Cam 2 

R(1) -2.15 2.13 
R(2) -2.16 2.15 
R(3) 0.03 0.01 
T(1) -115.44 -110.58 
T(2) -94.34 -59.49 
T(3) 389.01 365.94 

Tabla 1.Parametros extrínsecos e intrínsecos de las 
cámaras web. Nota: las unidades de los parámetros 
intrínsecos incluyendo la incertidumbre expandida U 
son pixeles y las unidades de los extrínsecos son 
radianes y mm. Los extrínsecos no tienen 
incertidumbre pues son calculados a partir de los 
intrínsecos. 
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Estos parámetros se utilizan en conjunto con las 
ecuaciones (3) y (5) para convertir los pixeles en 
sistema métrico. Algo de hacer notar es que estos 
parámetros se obtuvieron con el toolbox de 
calibración de Bouguet [6] cuyo desarrollo está 
basado en la calibración de cámara propuesta por 
Zhang [9]. El toolbox incluye el modelo extendido 
pin-hole, donde las correcciones radiales y 
tangenciales de las lentes de las cámaras son 
incluidas como parámetros intrínsecos. Esto es muy 
importante pues las cámaras web son sensores de 
cierta calidad y la aberración de las lentes debe ser 
corregida. 
 
3.2 Comparación contra el software de medición 
de la CMM 
 
A continuación se muestran algunos valores 
obtenidos con el software de medición de una CMM 
y el sistema propuesto para un palpador de 5 mm: 
 

Orientación 
de cabezal 
(grados) 

CMM 
(mm) 

Sistema 
(mm) 

CMM – 
Sistema 
(mm) 

A0, B0 
Lx=0 
Ly=0 
Lz=-190 

Lx=0 
Ly=0  
Lz=-190 

Lx=0 
Ly=0  
Lz=0 

A90, B0 
Lx=-141 
Ly=2 
Lz=-49 

Lx=-136 
Ly=2 
Lz=-55 

Lx=-5 
Ly=0  
Lz=6 

A90, B90 
Lx=-2 
Ly=-141 
Lz=-49 

Lx=-1 
Ly=-137 
Lz=-53 

Lx=1 
Ly=4  
Lz=4 

A90, B90 
Lx=-71 
Ly=-70  
Lz=-149 

Lx=-67 
Ly=-65  
Lz=-152 

Lx=-4 
Ly=-5 
Lz=3 

Tabla 2.  Resultados de comparación entre el 
software de una CMM y el sistema propuesto. 

 
Por las diferencias entre ambos sistemas podemos 
ver que casi todas las variaciones están dentro de ± 
5 mm lo cual es suficiente para poder aplicar los 
mapas de corrección cuyos intervalos cuando muy 
cerrados se encuentran alrededor de 5 mm o más. 
Estas diferencias se pueden mejorar cuando se 
logre un mejor ajuste mecánico para poder colocar 
las cámaras.  De la Tabla 2 se puede ver que la 
primera posición fue tomada como referencia, esta 
posición sirvió para corregir los parámetros 
extrínsecos de cada cámara (específicamente el 

vector de traslación, coordenada Zw, de la ecuación 
5) por esto las diferencias son de cero. 
 
4. DISCUSIÓN 
 
4.1 Ventajas 
 
El presente sistema tiene como principal ventaja ser 
sumamente práctico y versátil, ya que es posible 
adaptarlo a cualquier CMM. Es posible acoplarlo a 
un software de medición o a un hardware de 
corrección geométrica, ver Fig. 4. Puede 
desarrollarse de forma que sea más  robusto y 
versátil. El ahorro de tiempo en el cálculo de 
vectores orientados espacialmente con el sistema 
propuesto, evitan que el usuario pueda cometer 
errores de medición del VP, lo que provocaría una  
corrección geométrica no adecuada. 
 

 

 
Fig. 4 Arriba, hardware de corrección geométrica 

para CMM manual desarrollado en CENAM. Abajo, 
hardware de corrección geométrica comercial para 

cualquier CMM. 
 
4.2 Desventajas 
 
Requiere que el eje óptico de las cámaras este 
orientado de manera normal a la cabeza de 
palpación de la CMM, a manera que la mota de 
referencia (Fig. 3), sea equidistante con las 
cámaras. Requiere de una buena caracterización 
del pixel para obtener un dato confiable en el 
Sistema Internacional. Puntas de palpador de 
menos de 2 mm con la calidad de imagen de las 
web cam no es posible localizarlas, de igual manera 
el ruido de fondo (objetos en el entorno) sensibilizan 
al sistema en la detección de falsas puntas y motas, 
por lo que es recomendable capturar la imagen 
contra un fondo que contraste. Longitudes de 
palpador de más de 250 mm hace casi imposible 
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que la mota sea equidistante a ambas cámaras 
pues al tratar de lograr esto la punta del palpador 
sale del campo de visión de alguna de las cámaras. 
La iluminación del recinto donde se encuentre la 
CMM debe ser adecuada pues esto puede llevar a 
que el sistema reconozca puntas de palpador o 
motas de referencia en otra parte de la imagen que 
no son las buscadas. 
La posibilidad de que el uso del presente sistema se 
pueda generalizar dependerá de los requerimientos 
específicos del usuario, es decir el sistema actual es 
la base para el desarrollo de sistemas 
especializados a los requerimientos del usuario. 
 
5. CONCLUSIONES 
 
Este sistema tiene como principal área de mejora la 
adecuación requerida en el hardware (sistema de 
montaje y cámaras) para la correcta caracterización 
del pixel, identificación de las motas de referencia y 
adecuación en el montaje de las cámaras para 
evitar obstrucciones en el volumen de medición. 
 
Actualmente en el Centro Nacional de Metrología 
(CENAM) se ha desarrollado un hardware de 
corrección de coordenadas para CMM del tipo 
manual (se está desarrollando la versión para 
maquinas del tipo CNC) el cual se beneficia 
enormemente de este sistema ya que lo automatiza 
al no requerir la introducción manual del VP, ver Fig. 
4. El software desarrollado (Ver Fig. 1) permite 
comunicación inalámbrica tanto para iniciar la 
medición así como para mandar el VP de manera 
inalámbrica a otra PC o a un receptor previamente 
configurado y desarrollado, que puede ser parte del 
hardware con que cuenta el CENAM o el hardware 
comercial. 
De igual manera en el CENAM se desarrolló un 
hardware lector de escalas de CMM el cual ofrece la 
posibilidad de desarrollar un software de medición 
propio, adecuado a las necesidades del usuario, 
mismo software necesita conocer el VP para aplicar 
un mapa de corrección y lo puede hacer utilizando 
el sistema propuesto. 
 
Como trabajo futuro se implementara el sistema 
utilizando el mismo par de cámaras pero de manera 
estéreo y no paralelas a los planos de medición de 
la CMM. Esto permitiría mejorar el sistema de 
montaje y probablemente reducir el error de 
medición del sistema. También se desarrollaran 
otros algoritmos para la detección de la punta del 
palpador que permitan evitar la sensibilidad del 
sistema a ruido de fondo. 
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Resumen. El presente trabajo muestra una metodología opcional para la calibración de reglas de vidrio con 
sistemas de visión de uno y dos ejes. Para la medición se emplea procesamiento de imágenes y se utiliza el 
gradiente como criterio de aproximación para detección de bordes de los trazos de la  regla, se aplican diferentes  
interpolaciones para aumentar la resolución  y  se utiliza la técnica  de mínimos cuadrados para optimización en el 
análisis de los datos, y de esta forma, obtener el cálculo de posición del trazo de la línea en la imagen con precisión  
subpixel y extrapolarlo con gran exactitud al mundo real. Esta metodología puede ser considerada como una 
herramienta complementaria en la calibración reglas de vidrio,  ajuste y calibración de sistemas de visión para 
laboratorios de metrología dimensional.  

Palabras clave: Reglas de vidrio, calibración, sistemas de visión, incertidumbre de medición, procesamiento de 
imágenes, bordes, líneas, gradiente.

1. INTRODUCCIÓN 

La trazabilidad de patrones y/o instrumentos de 
medición se logra con la calibración de los mismos. En 
particular la calibración de reglas de vidrio y su 
trazabilidad a la unidad de longitud son referencia para 
la calibración de instrumentos de visión  en una y dos 
dimensiones. Estos instrumentos muestran métodos de 
medición por comparación contra escala, en el caso de 
dos dimensiones 2D, la toma de puntos se aproxima al 
cálculo de geometrías y a su vez a la  medición de 
cotas, tales como, distancias, ángulos y diámetros. En 
la literatura metrológica no hay una norma como tal 
para la calibración de reglas y se siguen 
recomendaciones hechas por laboratorios primarios 
para su medición. Este artículo propone un método de 
calibración de reglas utilizando un sistema de visión, 
esta metodología permite determinar la posición de los  
trazos de cada línea  y su error de medición. Esto se 
realiza mediante procesamiento de imágenes, 
primeramente realizando una interpolación para 
incrementar la resolución de la imagen y de forma 
secundaria aproximar la primera derivada como criterio 
de detección de bordes a nivel subpixel en cada trazo 
de la regla y en conjunto con la posición del eje de la 
platina de medición se obtiene una  referencia única 
para el cálculo de las distancias entre líneas y error de 
medición. En la Sección 2 se presenta la metodología 
que describe el método adoptado para la calibración de 

reglas, se hace referencia a dos tipos de interpolación, 
lineal y Lagrange, los cuales tienen como objetivo 
mejorar la resolución de la imagen. En la Sección 3 se 
describe el estado del arte, se menciona el criterio de 
derivación y el gradiente como un filtro de detección de 
bordes en una imagen, cálculo de bordes con precisión 
subpixel, calibración de tamaño de pixel de la CCD y 
cálculo de la línea en el mundo real. En la Sección 4 se 
presentan los errores de medición y su estimación de 
incertidumbre. En la Sección 5 se presenta el análisis 
de la interpolación lineal y Lagrange así como la 
validación del método; por último en la sección 6 se 
presentan las conclusiones del trabajo. 

2. METODOLOGÍA 
 

2.1. CALIBRACIÓN DE REGLAS 

En la literatura como tal no existe una norma que 
especifique como realizar la calibración de reglas. 
Aunque existe normas como JIS B7516, JIS B7153, JIS 
B7541 que se refieren a la composición del sistema de 
medición, especificaciones de material, grado, 
tolerancias y dimensiones de la regla,  no se especifica 
de una manera clara el cómo medirlas, por lo que se 
siguen recomendaciones hechas por los Institutos 
Nacionales de Metrología (NMI) para su calibración. 
Para calibrar y determinar el error de medición de la 
regla es necesario definir sus trazos y a partir de estos 
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calcular las distancias respecto a una referencia, que 
por lo general es la línea 0. Para calcular las distancias 
es importante definir los bordes de cada trazo, tanto 
borde izquierdo como borde derecho y a partir de estos 
construir una característica  de simetría como una línea 
o un punto. La importancia de dicha característica es 
definir un criterio de posición único para cada línea y en 
todos los trazos de la regla, tal como se muestra en la 
figura 1.  

 

Fig. 1. Medición de distancia entre simetría entre 
bordes de la línea 

De tal forma que la distancia entre líneas se calcula a 
partir de la distancia de las características de simetría 
de cada trazo de la regla con respecto a la referencia, y 
el error de medición 𝐸  se determina por la distancia 
medida menos su valor nominal tal como se describe 
en [1]. 

𝐸 = 𝐷𝑖𝑠𝑡𝑎𝑛𝑐𝑖𝑎 𝑀𝑒𝑑𝑖𝑑𝑎 − 𝐷𝑖𝑠𝑡𝑎𝑛𝑐𝑖𝑎𝑁𝑜𝑚𝑖𝑛𝑎𝑙   (1) 

La metodología propuesta en este artículo para 
calibración de reglas vidrio radica en utilizar un sistema 
de visión como una escala unidimensional y realizar un 
pos-procesamiento de la captura de las imágenes de 
los trazos de la regla. Los pasos a seguir son los 
siguientes: Captura de la imagen de línea, incremento 
de resolución de la imagen por técnicas de 
interpolación, cálculo de característica de simetría  de 
la línea con precisión subpixel  𝑃𝑝𝑖𝑥𝑒𝑙  y cálculo de 
posición de la línea en el mundo real 𝑃𝑟𝑒𝑎𝑙 , esto como 
resultado de utilizar el tamaño de pixel 𝛽 de la CCD y la  
posición de la platina del eje “𝑥” ó “𝑦” (𝑃𝑒𝑗𝑒) del sistema 
de visión en donde se encuentra alineada la regla. Ver 
figura 2. 

 

Fig. 2. Pasos de la metodología. 

2.2. INTERPOLACIÓN DE UNA IMAGEN 

Para incrementar la resolución en la detección de 
características en una imagen el primer paso consiste 
en aplicar una interpolación, el objetivo es conseguir 
mayor información al realizar la estimación de la 
información faltante a partir de los pixeles vecinos. Es 
decir si 𝑚 𝑥 𝑛  representa el tamaño de la imagen en 
vertical y horizontal entonces la imagen escalada es de 
dimensiones de 𝑓𝑒 ∗ (𝑚 𝑥 𝑛), donde  𝑓𝑒 es el factor que 
representa el número de pixeles interpolados como lo 
muestra la figura 3. 

 

Fig. 3. Interpolación de una imagen. 

Para este trabajo se implementan dos técnicas de 
interpolación Lineal y Lagrange, las cuales sirven para 
mejorar la resolución de las imágenes. En la etapa de 
experimentación se muestran los resultados de cada 
técnica y en las conclusiones se discute el peso que 
tiene cada una en la detección de bordes de la línea.  

3. ESTADO DEL ARTE 
 

3.1. DERIVADA EN UNA IMAGEN 

Una imagen digital puede ser expresada como una 
función bidimensional 𝑓(𝑥,𝑦) y sus bordes se pueden 
definir como transiciones entre regiones de niveles de 
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gris  definidos como un cambio significativos entre dos 
o más pixeles adyacentes, como se menciona en [2], 
[5] y [6]. Los cambios abruptos en los valores de la 
función de intensidad de una imagen están asociados 
con la primera derivada de la función, la cual 
representa un vector que apunta a la dirección de 
máxima variación en el plano 𝑥𝑦  y cuyo modulo es 
proporcional a este valor. Este vector se le denomina 
gradiente y está definido por las ecuación 2, su 
magnitud por 3 y su dirección por 4. 

∇𝑓(𝑥,𝑦) = �
𝜕𝑓(𝑥,𝑦)
𝜕𝑥

𝜕𝑓(𝑥,𝑦)
𝜕𝑦

�                                    (2) 

𝑀𝐴𝐺[∇𝑓(𝑥,𝑦)] = ��𝜕𝑓(𝑥,𝑦)
𝜕𝑥

�
2

+ �𝜕𝑓(𝑥,𝑦)
𝜕𝑦

�
2
           (3) 

𝜃 = 𝑎𝑟𝑐𝑡𝑎𝑔 �
𝜕𝑓(𝑥,𝑦)
𝜕𝑥

𝜕𝑓(𝑥,𝑦)
𝜕𝑦

�                                       (4) 

3.2. GRADIENTE DE UNA IMAGEN 

El operador gradiente  se puede aproximar de forma 
discreta como la diferencia entre pixeles adyacentes tal 
como se muestra en las ecuaciones 5 y 6. El gradiente 
fila está definido por la derivada parcial en 𝑦 (ecuación 
5) y el gradiente de la columna está definido por la 
derivada parcial en 𝑥  (ecuación 6), este último será 
utilizado como detector de bordes en los trazos de la 
regla. 

𝜕𝑓(𝑥,𝑦)
𝜕𝑦

≈ ∇𝑦𝑓(𝑥, 𝑦) = 𝑓(𝑥,𝑦) − 𝑓(𝑥,𝑦 − 1) (5) 

𝜕𝑓(𝑥,𝑦)
𝜕𝑥

≈ ∇𝑥𝑓(𝑥, 𝑦) = 𝑓(𝑥,𝑦) − 𝑓(𝑥 − 1, 𝑦) (6) 

La forma de obtener el gradiente 𝐺  es mediante el 
operador convolución tal como se menciona en [2].  
Esto se realiza al manipular la función 𝑓 que representa 
la imagen y utilizar una máscara 𝐻 como se muestra en 
7, la cual representa una matriz de diferencias entre 
columnas.  

. 𝐻 = �
1 0 −1
1 0 −1
1 0 −1

�                    (7) 

La máscara 𝐻  en realidad representa la razón de 
cambio en una vecindad de pixeles, es decir la 
diferencia que existe entre las regiones de niveles de 
gris de la imagen. La función 𝐺  no es más que el 

impulso de respuesta de la función de la máscara 𝐻 
sobre la función 𝑓 y está dado por la ecuación 8. 

𝐺 = 𝑓(𝑥,𝑦) ⊗𝐻(𝑥, 𝑦)             (8) 

3.3. DETECCION DE BORDES Y CRITERIO DE 
POSICION DE LINEA EN UNA IMAGEN 𝑷𝒑𝒊𝒙𝒆𝒍. 

Una vez propuesto que una imagen digital puede ser 
expresada como una función en el plano 𝑥𝑦  y es 
derivable. Los bordes izquierdos y derecho de la 
imagen de la línea pueden ser expresados como una 
razón de cambio a través de la primera y segunda 
derivada de la imagen tal como se muestra en la figura 
siguiente.   

 

Fig. 4. Primera y segunda derivada de f(x) de la línea 
en el renglón i. 

La idea básica del gradiente de una imagen  como 
detector de bordes se describe en la figura 4, en color 
azul se muestra la función escalón 𝑓𝑖(𝑥)  la cual 
representa el contorno de la línea en el i-esimo renglón 
en el plano 𝑥𝑦 de la imagen. En color rojo se muestra la 
derivada de orden uno de la función 𝑓𝑖(𝑥)  la cual 
muestra dos puntos de interés, un máximo y un 
mínimo, dichos puntos describen la pendiente de la 
función en el punto 𝑥. Hay que resaltar que el criterio 
de máximo y mínimo de la función permanece 
constante en el análisis y en cada uno de los trazos de 
la regla, por lo que este argumento será considerado 
como un estimador suficiente para la detección de 
bordes en todas las líneas. La segunda derivada en 
color verde se define como el laplaciano de la imagen. 
Aunque la derivada de orden dos responde a las 
transiciones en la intensidad de la imagen al igual que 
el gradiente, se emplea en pocas ocasiones debido a 
que el operador es sensible en exceso a la presencia 
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de ruido, además puede dar lugar a bordes dobles. Su 
uso más generalizado es en la localización de bordes 
usando la propiedad de cruce por cero, pero en este 
artículo no será considerado como tal, debido al exceso 
de ruido que tiene la imagen una vez que aplica la 
interpolación. 

Una vez ejecutado el operador convolución sobre toda 
la imagen de la línea del renglón 1 hasta 𝑛, la función 𝐺 
estará  determinada por la relación que existe entre los 
pixeles adyacentes de la función 𝑓  y los cambios de 
intensidad entre ellos, los máximos (color rojo) y 
mínimos (color azul) se consideran los puntos de 
interés, ver figura 5. A través del método de mínimos 
cuadrados se relaciona los valores máximos y mínimos 
de la función y se ajusta a dos rectas 𝐿1 y 𝐿2 las cuales 
representan los bordes de la línea, como se muestra en 
la siguiente figura. 

 

Fig. 5. Ajuste de rectas L1 y L2 por mínimos cuadrados 
de máximos y mínimos de la función G. 

Para definir la característica de simetría entre  los 
bordes de la línea, se determina el punto medio de los 
renglones 1 hasta 𝑛 entre las líneas  𝐿1 y 𝐿2 a través de 
la ecuación 9 y de forma secundaria estos puntos 
medios se relacionan aplicando mínimos cuadrados, y 
así obtener 𝐿3, la cual está definida por la pendiente 𝑚 
y la ordenada al origen con precisión subpixel 𝑏 la cual 
se define como característica de simetría y criterio de 
posición 𝑃𝑝𝑖𝑥𝑒𝑙 de la línea en el plano 𝑥𝑦 de la imagen. 
Ver figura 6. 

𝑥𝑚(𝑖) = 𝐿1(𝑖, 𝑗) + 𝐿2(𝑖,𝑗)−𝐿1(𝑖,𝑗)
2

    (9) 

 

Fig. 6. Punto medio y ajuste de recta L3 por mínimos 
cuadrados. 

3.4. CALIBRACIÓN DE TAMAÑO DE PIXEL 𝜷  

Para relacionar la posición 𝑃𝑝𝑖𝑥𝑒𝑙   del trazo de línea de 
la imagen con su posición en el mundo real 𝑃𝑟𝑒𝑎𝑙 , es 
necesario encontrar un factor de equivalencia entre 
ambas posiciones, el cual está determinado por el 
tamaño de pixel 𝛽 como lo muestra  la ecuación 10. 

𝑃𝑒𝑗𝑒 = 𝛽𝑃𝑝𝑖𝑥𝑒𝑙                (10) 

El procedimiento de calibración para calcular el tamaño 
de pixel es similar al propuesto en [3],  se utiliza al 
sistema de visión como una escala unidimensional y 
relacionar las posiciones del movimiento del eje 𝑥 ó 𝑦 
de la platina de medición, con las posiciones 𝑃𝑝𝑖𝑥𝑒𝑙 de 
la línea de referencia 𝐿𝑟𝑒𝑓  a lo largo del campo de 
visión de la cámara tal como  se ejemplifica en las 
figuras 7 y 8.  

 

 

Fig.7. Esquema de calibración del tamaño de pixel. 
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Fig. 8. Posición 𝑃𝑝𝑖𝑥𝑒𝑙 de la línea de referencia a lo 
largo del campo de visión de la cámara. 

De tal manera que se obtienen tantas ecuaciones como 
posiciones de la línea de referencia  a lo largo del 
campo de  visón de la cámara, las cuales serán una 
redundancia del desplazamiento de la posición de la 
longitud de 𝐿𝑟𝑒𝑓 con la posición 𝑃𝑝𝑖𝑥𝑒𝑙 en la imagen y la 
solución estará  dada por 𝛽.  

𝑃𝑒𝑗𝑒 1 = 𝛽𝑃𝑝𝑖𝑥𝑒𝑙 1
𝑃𝑒𝑗𝑒 2 = 𝛽𝑃𝑝𝑖𝑥𝑒𝑙 2
𝑃𝑒𝑗𝑒 3 = 𝛽𝑃𝑝𝑖𝑥𝑒𝑙 3

⋮
𝑃𝑒𝑗𝑒 𝑛 = 𝛽𝑃𝑝𝑖𝑥𝑒𝑙 𝑛

 

Una vez determinado 𝛽  la posición de la línea en el 
mundo real está dada por le ecuación 11. 

𝑃𝑟𝑒𝑎𝑙 = 𝑃𝑒𝑗𝑒 + 𝛽𝑃𝑝𝑖𝑥𝑒𝑙                        (11) 

De tal manera que la distancia entre líneas estará 
determinada por  la ecuación 12, donde 𝑖 es el número 
de línea a analizar. 

𝐷𝑖𝑠𝑡𝑎𝑛𝑐𝑖𝑎(𝑖) = 𝑃𝑟𝑒𝑎𝑙 (0) − 𝑃𝑟𝑒𝑎𝑙(𝑖)  (12) 

4. INCERTIDUMBRE DE MEDICIÓN 

El modelo para cálculo de incertidumbre de reglas de 
vidrio al utilizar un sistema de visión y procesamiento 
de imágenes se muestra en la ecuación 13.  

𝑙 = 𝐿�1 + 𝛼𝑝𝜃𝑝 − 𝛼𝑒�𝛿𝜃 + 𝜃𝑝�� + 𝛿𝐵𝑟𝑒𝑠 + 𝛿𝐵 + 𝛿𝑐𝑜𝑠 + 𝛿𝑅𝑒𝑐  
 (13) 

Donde 𝐿  es la longitud medida por las escalas de 
microscopio, 𝛼𝑝 es el coeficiente de expansión térmica 
de las escalas de microscopio, 𝜃𝑝 es la temperatura de 

las escalas del microscopio, 𝛼𝑒  es el coeficiente de 
expansión térmica del mensurando, 𝛿𝜃 es diferencia de 
temperatura patrón y mensurando, 𝛿𝐵𝑟𝑒𝑠  es la 
resolución en la detección del borde, 𝛿𝐵  es la 
receptibilidad en la detección del borde, 𝛿𝑐𝑜𝑠 es el error 
de coseno, 𝛿𝑅𝑒𝑐 error en la rectitud de las guías de los 
ejes de la platina del microscopio. 

El modelo presenta como principal variable de 
influencia en el proceso de medición la temperatura, tal 
como lo muestran los coeficientes de sensibilidad en 
las ecuaciones 14, 15, 16, los cuales afectan 
directamente a la longitud. 

𝜕𝑙
𝜕𝛼𝑒

= 𝐿�𝛿𝜃 − 𝜃𝑝�                                  (14) 

𝜕𝑙
𝜕𝛿𝜃

= −𝐿𝛼𝑒                                                 (15) 

𝜕𝑙
𝜕𝜃𝑝

= 𝐿�𝛼𝑝 − 𝛼𝑒�                                   (16) 

Por lo tanto para obtener una mejor incertidumbre en la 
medición, debemos controlar y medir la temperatura, 
tanto en el ambiente del laboratorio tal como lo expresa 
la ecuación 14, así como en las escalas del patrón 
(microscopio) y el mensurando como lo muestran las 
ecuaciones 15 y 16. En caso de no conseguir un 
control óptimo de esta se puede ser más previsor y 
considerar el peor de los casos, haciendo variar 
algunos parámetros tales como: la variación de 
temperatura en el laboratorio y la diferencia de 
temperatura entre patrón y mensurando. En la tabla 1 
se muestran los parámetros de medición a considerar 
en la calibración y en la gráfica 1 se muestra la 
contribución al cálculo de incertidumbre de cada uno 
ellos. 

 

Tabla 1. Parámetros de medición a considerar para el 
cálculo de  incertidumbre. 

Parámetros de medición Incertidumbre
Alineación de la regla en el eje u( δ cos)
Rectitud de guías del microscopio u( δ Rec)
Repetibilidad en detección de borde u( δ B)
Resolución en detección de borde u( δ Bres)
Certificado de calibración del termómetro u( θ cal)
Resolución del termómetro u( θ r)
Coeficiente de expansión térmica del patrón u_ap
Coeficiente de expansión térmica mensurando u_α e
Variación de temperatura en el Laboratorio u( θ )
Diferencia de temperatura patrón-instrumento u( δθ )
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Grafica 1. Contribución de cada parámetro al cálculo 
de incertidumbre. 

5. EXPERIMENTACIÓN 
 

5.1 ANÁLISIS DE INTERPOLACIÓN LINEAL Y 
LAGRANGE 

Para en análisis de interpolación se determinaron dos 
parámetros, tamaño de pixel y error de medición, los 
cuales tiene como objetivo seleccionar la interpolación 
y el factor de escala más adecuado para el proceso de 
calibración. En la tabla 2 columna 3 se muestra los 
tamaños de pixel obtenidos por las técnicas de 
interpolación Lagrange y lineal con un factor de escala 
(fe) de 2, 3, 5 y 10. Para el análisis del error de 
medición se utilizó una regla Patrón de vidrio HL-250, 
marca Mitutoyo, serie 96351, con valores de calibración 
obtenidos por del National Instutute of Standards and 
Technology (NIST) y por el Physikalisch-Technische 
Bundesanstalt (PTB). Las gráficas 2 y 3 muestran el 
error de medición en la distancia nominal 10 mm de la 
regla (con valor de calibración  de -0.07 µm por el NITS 
y -0.16 µm por el PTB) y la repetibilidad con los 
diferentes factores de escala y los dos tipos de 
interpolaciones.  

 

Tabla 2. Tamaño de pixel respecto a la interpolación y 
factor de escala 𝑓𝑒. 

 

 

Grafica 2. Relación de error de medición respecto al 
factor de interpolación. 

 

Grafica 3. Relación de repetibilidad en la medición  
respecto al factor de interpolación. 

5.2 VALIDACIÓN DEL MÉTODO 

Para validar el método propuesto en este trabajo se 
utiliza el sistema de visión manual de tres ejes, marca 
Leitz, con certificado de calibración CNM-CC-740-
109/2013, trazable al Patrón Nacional de Longitud 
CNM-PNM-2 con características metrológicas 
mostradas en la tabla 3.  

 
 

Tabla 3. Características del microscopio Leitz. 
 

Técnica de Factor de escala Tamaño de pixel 
Interpolación fe µm

2 0.27799
3 0.27804
5 0.27805
10 0.27804
2 0.27802
3 0.27803
5 0.27800
10 0.27811

Lagrange

Lineal

X Y Z
150 100 150

Trasmisión Reflexión Anillo
Resolución 0.1 µm

Alcance de medición (mm)

Amplificación: 60x hasta 1200x
Iluminación
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Para validar el método se utilizó la regla Patrón de 
vidrio HL-250, marca Mitutoyo. Se utilizó un método de 
comparación contra escala del microscopio y una 
amplificación de 1200x. Los errores medidos fueron 
comparados contra los errores de medición reportados 
en los certificados de calibración de la regla. Durante la 
medición se registró una temperatura de 20.0 °C con 
variaciones que no excedieron ± 0.5 °C. La 
contribución en la estimación de incertidumbre para el 
análisis en la detección de bordes y el criterio posición 
de la línea 𝑃𝑝𝑖𝑥𝑒𝑙  estará dado por la resolución en la 
detección del borde (𝛿𝐵𝑟𝑒𝑠), que fue igual a 5𝑥10−3µm y 
repetibilidad en  detección de borde (𝛿𝐵) de 0.07 µm, 
dichos valores son los máximos valores encontrados 
durante la medición de la regla. Se consideró una 
rectitud de la guía del eje X de 0.4 µm y el error de 
coseno de 0.1° (alineación de la regla respecto del eje 
X). De acuerdo al modelo de la ecuación 13 la 
incertidumbre expandida para el intervalo de medición 
entre 0.01 mm y hasta 150 mm se muestra en la 
ecuación 16; donde L está en mm y U en µm. La 
incertidumbre de medida fue estimada de acuerdo a la 
Guide to the Expression of Uncertainty in Measurement 
(GUM) [4].  

𝑈 = √0.10 + 2.8𝑥10−5 ∗ 𝐿2              (16) 
 

Esto quiere decir que para longitudes de 0.01 mm la 
incertidumbre de medición es de 0.3 µm y para 150 mm 
la incertidumbre es de 0.9 µm. 

5.3 RESULTADOS 

En la tabla 4 columnas 2 y 3 se muestran los 
resultados de calibración de la regla reportados por los 
institutos nacionales de metrología NIST y  PTB en el 
intervalo 0 hasta 150 mm y en la columna 4 se muestra 
los resultados de calibración  medidos por el CENAM. 
Como lo muestra la tabla 4, columnas 5 y 6, el error 
medido por CENAM con las incertidumbres de la 
ecuación 16, es equivalente con el NIST y el PTB. 
Cabe señalar que el método de calibración de los 
laboratorios NIST y PTB es diferente al utilizado por 
CENAM, ya que además de contar con condiciones 
ambientales de temperatura que no excedieron ± 0.07 
°C, la medición se realiza al vacío al utilizar un 
interferómetro laser para la medición de 
desplazamiento y la detección del borde de la línea se 
determinó con un fotodetector. La incertidumbre de 

medición reportada en el NIST no supera los 18 nm en 
la longitud de 150 mm y el PTB no supera los 27 nm en 
la misma longitud. 

 

 
 

Tabla 4. Error de medición y Grado de Equivalencia de 
regla Mitutoyo en el intervalo 0-150 mm. 

 
Como ya se mencionó en la columna 5 y 6 de la tabla 4 
se muestra el grado de equivalencia (G.E.) que se 
determinó mediante la ecuación 17. La función del G.E. 
de indicador de equivalencia de los errores reportados 
de las  mediciones entre NIST-CENAM y PTB-CENAM 
y su incertidumbre de medición, un GE ≤  1 es 
alentador e indica la posibilidad de mejora en el 
proceso de medición.   
 

𝐺𝐸 = |𝐸𝐿𝐴𝐵1−𝐸𝐿𝐴𝐵2|

�𝑈𝐿𝐴𝐵1
2 +𝑈𝐿𝐴𝐵2

2
                      (17) 

Donde: 
𝐸𝐿𝐴𝐵1  Error en el trazo determinado por el laboratorio 1. 
𝐸𝐿𝐴𝐵2 Error en el trazo determinado por el laboratorio 2. 
𝑈𝐿𝐴𝐵1 Incertidumbre expandida laboratorio 1. 
𝑈𝐿𝐴𝐵2 Incertidumbre expandida laboratorio 2. 
 

 

Grafica 4. Error de medición de regla, en color azul 
representa al NIST, en color rojo al PTB y en verde al 

CENAM. 

Nominal
mm NIST PTB CENAM NIST-CENAM PTB-CENAM

0 0.00 0.00 0.00 0.0 0.0
10 -0.07 -0.17 -0.16 0.1 0.0
20 -0.09 -0.05 -0.14 0.1 0.3
30 -0.14 -0.19 0.02 0.5 0.6
40 -0.17 -0.23 -0.23 0.2 0.0
50 -0.23 -0.43 -0.50 0.6 0.2
60 -0.28 -0.31 -0.36 0.2 0.1
70 -0.37 -0.46 -0.25 0.3 0.4
80 -0.41 -0.51 -0.50 0.2 0.0
90 -0.48 -0.57 -0.58 0.2 0.0

100 -0.55 -0.65 -0.53 0.0 0.2
110 -0.60 -0.66 -0.28 0.5 0.6
120 -0.66 -0.73 -0.76 0.1 0.1
130 -0.72 -0.83 -0.63 0.1 0.3
140 -0.77 -0.79 -0.90 0.2 0.1
150 -0.75 -0.82 -0.85 0.1 0.0

Error de medición en µm Grados de equivalencia
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6. CONCLUCIONES 

El trabajo propone una metodología opcional para la 
calibración de reglas de vidrio y en general puede ser  
considerada una guía práctica dirigida a laboratorios de 
metrología dimensional para la calibración de reglas de 
vidrio. 

El método mostró ser un procedimiento confiable en las 
mediciones al obtener una repetibilidad en el trazo de 
la detección de la línea por debajo de la resolución y en 
condiciones no tan favorables en el control de 
temperatura ofrecer una incertidumbre de medición de 
0.3 µm en 0.01 mm y por debajo de los 1 µm hasta 
longitudes de150 mm. Por lo que puede ser 
considerada como una herramienta complementaria 
que disminuye el tiempo de calibración de reglas de 
vidrio y ser utilizada para el ajuste y calibración de 
sistemas de visión.     

La principal variable de influencia en la medición de 
reglas es la temperatura, tal como se muestra en la 
gráfica 1, en el caso de la ecuación 16, si se 
consideran condiciones ideales de medición, es decir el 
control de temperatura en el laboratorio es 20.0  ± 0.1 
°C, 𝛿𝜃 menor a 0.1 °C e igual coeficiente de expansión 
térmica patrón y mensurando entonces la incertidumbre 
de medición se reduciría un 36%.  

Para la etapa de interpolación se experimentó con dos  
técnicas: Lineal y Lagrange. Respecto a la 
determinación de tamaño de pixel, se encontró un error 
entre técnicas y factores de interpolación menor a un 1 
nm  que no es significativo para dicho cálculo. No tanto 
así como en la calibración de la regla, ya que existe un 
correlación entre el factor escala, el error de medición y 
la repetibilidad en el mediciones tal como se muestra 
en las gráficas 1 y 2. Aunque las dos técnicas hasta 
cierto punto mostraron eficiencia, se recomienda utilizar   
un 𝑓𝑒menor a 3 y utilizar una interpolación polinomial 
como es Lagrange debido a que utiliza una mayor 
información entre la vecindad de pixeles de la imagen. 
Es importante mencionar que esta etapa no es 
concluyente como se hubiera esperado y puede estar 
en duda su valor agregado al hacer interpolación en la 
imagen, ya que al realizar dicho cálculo el valor del 
pixel interpolado puede ser redundante al utilizar 
información de la vecindad y posiblemente no tenga 
gran aportación a la metodología. El incremento de 
resolución en la imagen también puede darse por el 

incremento de resolución de la cámara y por un 
sistema óptico con mayor amplificación, lo que podría 
evitar la etapa de interpolación aunque implicaría un 
mayor costo.  

Aunque los valores en el cálculo del error de  medición 
son equivalentes entre los tres laboratorios no lo es así 
en la estimación de incertidumbre como lo muestra la 
ecuación 16, debido a la variable de influencia  de la 
temperatura  y en la resolución para detección del 
borde la cual se encuentra determinada en el caso del 
NIST y PTB por la medición interferométrica. Lo que 
implica un punto de mejora en el procedimiento  de 
medición del laboratorio de Micrometrología del 
CENAM. No obstante la validación del método está 
soportada por la equivalencia metrológica de los 
resultados en comparación con los errores de medición 
reportados por los laboratorios NIST y PTB y soportada 
por la incertidumbre de medición estimada.  

Es importante mencionar que el uso del gradiente para 
la detección en el trazo de la regla es un “criterio” y 
como tal debe de ser tomado. En la literatura existe 
muchos trabajos los cuales aborda el problema de 
“calibración de reglas de vidrio” (line scales) con 
diferentes técnicas algunas  más complejas que otras, 
en donde el valor del metodología radica en su 
validación.  

Los excelentes resultados de la  metodología de 
calibración propuesta en este artículo, da pauta para 
desarrollar un proyecto para habilitar un microscopio 
CARL ZEISS JENA  con el que cuenta la Dirección de 
Metrología Dimensional del CENAM, en este se  
automatizará el movimiento del eje x de la platina de 
medición para hacer un sistema CNC, se incorporará 
un interferómetro láser y una CCD o un fotodetector 
para determinar la posición del trazo de la regla. Lo 
anterior con el objetivo de contar con un sistema de 
medición automatizado que cumpla las necesidades 
metrológicas para reglas de alta exactitud y de esta 
manera fortalecer los servicios de calibración de reglas 
que ofrece el laboratorio de Micrometrología ofreciendo 
servicios de calibración de menor incertidumbre.  
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Resumen 
 
Se describen los sucesos críticos para formar el programa de metrología en química como una de las Áreas 
Técnicas del Centro Nacional de Metrología, que sirvieron como ejemplo para los países de la región y 
algunos países con economía no tan grande como la de México.  Se detallan algunos aspectos y momentos 
importantes en estos 20 años de desarrollo del programa de mediciones químicas.  Como conclusión, se 
hace mención de los retos acordes con los planteados en el Programa Institucional publicado en el periodo 
del  2013 al 2018. 
 
1. INTRODUCCIÓN 
 
El CENAM inició su operación en 1994 en el sitio 
actual del Municipio de El Marqués, en el Estado de 
Querétaro.  El proyecto originalmente propuesto y 
aprobado por el Gobierno y presentado al Banco 
Mundial en 1991, no contemplaba explícitamente el 
desarrollo de la capacidad de medición en las 
magnitudes en química, que corresponde a la 
unidad de cantidad de sustancia.  Esta situación era 
muy entendible, ya que en el seno del Comité 
Internacional de Pesos y Medidas (CIPM) la 
gestión para considerar un nuevo campo de 
medición de metrología en química se inició hasta el 
año de 1990, adicional a que la unidad 
correspondiente “mol” fue incluida como una de las 
7 unidades de base por el CIPM apenas en 1971.  
Tras el consentimiento del CIPM en 1991, el grupo 
de trabajo en metrología química del mismo CIPM 
invitó a algunos laboratorios expertos a participar en 
las comparaciones de metales en agua y mezclas 
de gas. Posterior a esto,  aceptaron que debían 
unificar los criterios sobre las mediciones en 
química, mediante aplicación de la metrología, es 
decir, establecer trazabilidad a las unidades SI.  En 
1993 se integró el Comité Consultivo sobre la 
Cantidad de Sustancia (CCQM)[1] y se analizó el 
informe de dicha comparación en su primera 
reunión en 1995.  Este Comité hoy día se conoce 
como CCQM: Comité Consultivo para Cantidad de 
Sustancia - Metrología en Química.  Como se logró 
la gestión del National Institute of Standards and 
Technology (NIST) en la formación del CCQM, el 
acercamiento del NIST hacia México permitió 
modificar el proyecto del CENAM inicialmente 
aprobado para incluir el programa de metrología en 

química bajo el cargo de la Dirección de Metrología 
de Materiales.  De esta manera, el programa de 
metrología química fue incluido en el proyecto 
CENAM, lo que modificó el curso que se venía 
desarrollando en el país, con los numerosos 
esfuerzos para establecer el Centro Nacional de 
Metrología y se dió un nuevo giro en el desarrollo 
del Centro, con el monto de 30 millones de dólares 
por el préstamo del Banco Mundial y otro monto 
igual aportado por el presupuesto fiscal para un 
periodo de 4 años, que comprendió de 1992 a 1996. 
Al inicio de la implantación, el propósito era lograr la 
aceptación, por parte de la comunidad metrológica, 
que la metrología en química es la ciencia de las 
mediciones químicas y su aplicación,  es decir, 
establecer los patrones de medición de más alta 
calidad metrológica en química y de materiales y 
diseminarla a través de la cadena de calibraciones. 
Sin embargo, y a pesar de esto, el principal 
cuestionamiento se enfocó hacia la rentabilidad del 
proyecto. 
 
2. DISEÑO DEL ÁREA DE METROLOGÍA DE 
MATERIALES PARA INICIAR LAS ACTIVIDADES 
EN LA METROLOGÍA EN QUÍMICA  
 
La experiencia acumulada en estos 20 años, bajo  la 
misión del CENAM que era seguir el ejemplo del 
NIST, caracterizado por su gran programa de 
Materiales de Referencia Certificados (MRC) 
conocidos como Standard Reference Materials 
(SRM) que data de 1909, permitió reconocer que se 
debe dar atención al desarrollo de métodos 
primarios, de acuerdo al modelo que planteó el 
Physikalisch Technische Bundesanstalt (PTB) 
sobre adoptar un programa de metrología en 
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química paralelo a las demás disciplinas de la 
metrología, dentro del nuevo proyecto CENAM. El 
proyecto inicial de 1991 requirió ser modificado para 
desarrollar la capacidad de realizar mediciones 
químicas, para lograr ser un laboratorio de 
referencia nacional y en el que, a lo largo de estos 
años, se ha desarrollado metrología de alta calidad 
al igual que  las demás disciplinas metrológicas.   
 

 Recursos Humanos 
 
En el periodo de ejecución del proyecto 1992-1995 
del CENAM, la estrategia principal para el desarrollo 
del programa de metrología en química era el 
entrenamiento del personal, el cual fue enviado al 
NIST de 6 a 10 meses, para adquirir experiencia en 
la metrología aplicada a las mediciones  químicas, 
participando en algunos programas de certificación 
de materiales de referencia que estaban en curso 
en esa Sección del NIST.  En el periodo 
comprendido del 1992-1996 12 miembros del 
personal del CENAM  realizaron 326 semanas de 
estancia en el NIST principalmente y 9 expertos de 
este instituto efectuaron 58 semanas de asistencia 
técnica.  Adicionalmente, en 1994 se inició el 
programa de estancia en PTB donde un miembro 
del CENAM realizó una estancia de 64 semanas y 
uno más en el National Metrology Institute of Japan 
(NMIJ) antes NIMC en Japón, en el mismo período 
de tiempo y 4 personas  en el Laboratory of the  
Government Chemist ,  de Inglaterra (LGC) dando 
un total de 48 semanas.  
 A lo largo de estos años han dejado de pertenecer 
al personal del CENAM 9 de los 17 especialistas 
formados. Esta problemática, que se derivó de la 
estructura operativa inicial no fue atendida hasta 
muy recientemente.  
 

 Infraestructura 
 

Se inició con el acondicionamiento de 15 espacios 
físicos en el edificio a remodelar con una superficie 
total de 596 m2  para establecer los laboratorios 
para las capacidades de medición en química 
orgánica, inorgánica instrumental y gravimetría, 
incluyendo los métodos instrumentales de 
caracterización de materiales y preparación 
orgánica e inorgánica, como parte de la obra que se 
encontraba ya en curso (etapa I).   
Una visita técnica al NIST en marzo de 1992 ilustró  
la necesidad de diseñar un espacio más apropiado 
para los laboratorios de metrología en química , por 
lo que se inició inmediatamente la negociación con 
la SECOFI (entonces Secretaría de Economía), 
para continuar con la obra etapa II. Adicional a la 

adecuación de algunos edificios ya existentes,   se 
realizó la construcción de uno nuevo, específico 
para desarrollar la metrología en química, con 25 
laboratorios, con una superficie de 765 m2, cuyo 
diseño  se realizó con el apoyo de los expertos del 
NIST, en 1993. Se incluyeron los laboratorios 
metrológicos para pH y Conductividad Electrolítica, 
Gravimetría, Coulombimetría y Metrología de 
Gases, con el fin de establecer los métodos de 
referencia equivalentes a los métodos primarios, de 
acuerdo a los lineamientos publicados por el CCQM. 
En 1994 se inició esta obra y se concluyó en 1997. 
A partir de esta fecha, el CENAM incluyó en su 
programa de operación su participación en las 
comparaciones internacionales, empezando con la 
medición de pH en 1999. 
 
3. DESARROLLO DE METROLOGÍA EN QUÍMICA 
Y ARM/CIPM 
 
En 1992 se efectuaron las primeras comparaciones 
internacionales sobre mezclas de gas, organizadas 
por el CCQM, en la que  participaron 11 
laboratorios,  coordinada por el Instituto Nacional de 
Metrología (INM)  de los Países Bajos, que 
representa a los países que ya contaban con el 
programa de metrología de gas en su organización 
y algunos de ellos preparaban, por métodos 
gravimétricos, los gases de referencia denominado 
PSM (Primary Stadard Material). También se 
organizó una comparación sobre metales en agua.  
En esta comparación, el NIST propuso como 
método primario en análisis inorgánico, el basado 
en ID-ICP-MS , que no se tenía contemplado en el 
proyecto de 1992.  Estas comparaciones marcaron 
el inicio de las actividades de la metrología en 
química en el marco del CIPM, que hasta el año  
2012 ha  organizado 113 comparaciones y 115 
estudios piloto [2], de los cuales el CENAM participó 
en 60 y 52 respectivamente, y registró 315 CMC, 
con un total de 5369 CMC a nivel mundial en el 
marco del Convenio de Reconocimiento Mutuo del 
CIPM entre los INM o los Laboratorios Designados 
(DI) para reconocer la equivalencia entre los países 
en cuanto a capacidad de medición. Este convenio 
fue firmado en 1999 entre los Directores de INM de 
los países miembros de la Conferencia General de 
Pesas y Medidas (CGPM) y sus asociados, ya que a 
partir de esta fecha cada INM se esforzó en mostrar 
sus capacidades de medición reconocidas a través 
de su participación en estas comparaciones y 
soportadas en su Sistema de Gestión de la Calidad 
(SGC). Tras recibir la primera revisión por pares en 
2003, el CENAM fue aceptado como miembro pleno 
del CCQM a partir del 2004. 
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 Planeación basada en el fortalecimiento 

de las capacidades de medición 
 
De acuerdo al universo de las capacidades de 
calibración y medición (CMC) registrados en la base 
de datos del BIPM, se tiene una idea de qué tipo de 
mediciones son críticas para cada país y sus 
alcances  de acuerdo a su economía y se busca el 
reconocimiento de las CMC, de acuerdo al nivel de 
su desarrollo económico.  

En el campo de mediciones químicas existen 15 
categorías para mediciones químicas, biológicas y 
materiales avanzados [3].  La tabla anexa muestra 
una comparación  de los números de CMC que se 
registraron en 2013 con respecto al país líder de 
cada categoría, el cual se puede considerar como el 
estado del arte de esa magnitud y de esta forma  
mostrar el avance relativo que pudiera lograrse con 
respecto al alcance de servicios que el país líder de 
cada categoría tiene, de manera relativa, 
considerando la prioridad sectorial que se le debe 
brindar a los servicios metrológicos. 

 

Tabla 1  Universo de la capacidad de medición alcanzable 
 
 
El CENAM estableció desde la inauguración del 
edificio Q, en 1997, una política de prioridad para 
fortalecer su infraestructura metrológica en 
química a nivel primario, así como del mayor nivel 
jerárquico, con el fin de ofrecer trazabilidad a las 
unidades SI para las mediciones que se realizan 
en el país, proporcionando los materiales de 
referencia certificados, identificados en su 
momento como prioritarios, para asegurar la 
calidad metrológica en los campos de la química 
orgánica, inorgánica, electroquímica, metrología 
de gas, y metrología de materiales [4].   
Las categorías que tienen cobertura menor a 15 % 
son gas, metales y aleaciones, materiales 
avanzados, fluidos biológicos y materiales 
biológicos, alimentos, combustóleo, superficie y 
dureza,  así como el nuevo campo biomolecular 
que es una nueva categoría en desarrollo a nivel 
CIPM.  Consecuentemente, la disponibilidad de 

los MRC correspondiente a estas categorías 
depende del número de unidad a certificar.   
 

 Planeación basada en la estimación 
inicial de la demanda de los MRC 

 
De acuerdo a una revisión en 2000 de las normas 
oficiales mexicanas (NOM) y las normas 
voluntarias (NMX) que incluyen mediciones 
químicas, se identificaron 967 pruebas (178 por 
NOM y 789 por NMX) que requirían cada una de 
ellas, por lo menos, un material de referencia. Así 
pues, tan sólo para atender la demanda de 
materiales de referencia en las normas 
mexicanas, se requieren al menos 967 materiales 
de referencia. El CENAM había desarrollado hasta 
el 2002 alrededor de un 10% de éstos, es decir, 
95 MRC.  Se había estimado que  alrededor del 
80% de las mediciones químicas que se 
realizaban cotidianamente en el país no podrían 
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estar sustentadas en métodos validados, tampoco 
estarían referidas a algún patrón de medición o 
material de referencia certificado. Se ha 
observado que los resultados obtenidos por 
diferentes laboratorios para una misma prueba 
alcanzan diferencias muy significativas (hasta de 
un 30%) [5]. 
 
Dentro del Arreglo de Reconocimiento Mutuo de 
los Servicios de Calibración y Capacidades de 
Medición (CMC) promovido por el BIPM, el Área 
de Metrología de Materiales sometió, hasta el año 
de 2002, a revisión 155 reclamos de capacidad de 
medición para soportar nuestros servicios, de los 

cuales fueron aprobados 44, quedaron bajo 
revisión 104 y los restantes fueron diferidos o 
retirados. Para los servicios no aprobados faltó 
soporte o reconocimiento internacional el cual se 
obtiene por medio de participaciones exitosas en 
las pruebas de intercomparación internacionales 
principalmente, aunque se debe aclarar que el 
espectro de intercomparaciones internacionales 
establecido no abarca la totalidad de los 
Materiales de Referencia Certificados 
desarrollados por el CENAM en respuesta a las 
necesidades de la industria nacional. 
 
 

 

 
 

Gráfico 1  Registro de las solicitudes de MRC atendidas y no atendidas por CENAM 
 
4. Capacidad de atención: Proyecto para 

reforzar la producción, control, 
certificación y distribución de materiales 
de referencia 

 
Por iniciativa de la Dirección General de Normas 
se gestionó  la visita de un experto de la Unión 
Europea al CENAM en 2004 [6]. Los comentarios 
emitidos por el experto y las conclusiones a las 
que se llegaron,  fueron muy congruentes con los 

logros obtenidos en estos años en el CENAM, con 
la recomendación de promover más el programa 
de Productores de Materiales de Referencia 
Trazables (MRTC).  
 

 Priorización de las necesidades  
 
Atender las áreas críticas, teniendo en cuenta los 
aspectos más importantes para el país 
(principales exportaciones, controles más 
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importantes para la salud y la protección del 
medio ambiente, NOM que puedan ser 
modificadas para adaptarlas a los niveles 
internacionales, etc.).  El perfil de los laboratorios 

acreditados puede servir para definir la prioridad, 
ya que son los clientes directos de los MRC. 

 

MAGNITUD CATEGORÍA 
(CMC) 

DEMANDA 
NO 

ATENDIDA
MRC 

VENDIDOS 

DEMANDA 
TOTAL  

2004-2013
% 

ATENCIÓN CMC 

Disoluciones 
Inorgánicas 
(elementales) 

2.1 5410 3529 8939 39.5 37 

pH 6 2244 3409 5653 60.3 6 

Conductividad 
electrolítica 

7 1311 3932 5243 75.0 2 

Agua (contaminada) 5.2 700 1378 2078 66.3 11 
Quimicos de alta purez 
(Compuestos 
orgánicos) 

1.2 737 986 1723 57.2 53 

Alimentos  
(constituyentes 
nutricionales) 

11.1 400 667 1067 62.5 15 

Disol.  Inorgánicas 
(aniónicas)  

2.2 468 625 1093 57.2 0 

Químicos de Alta Pureza 
( compuestos 
inorgánicso excluyendo 
131 organometálicos) 

1.1 846 2 848 0.2 53 

Disoluciones Orgánicas 3.4 112 380 492 77.2 67 
Combustibles 
(productos del petróleo) 12.2 77 491 568 86.4 0 

Propiedades 
Termodinámicas   192 0 192 0.0 

Disol. Inorgánicas 
(otros) 2.3 131 0 131 0.0 0 

Gases (ambiental)  4.2 110 0 110 0.0 25 

Propiedades Ópticas   23 78 101 77.2 

Fluidos y Materiales 
Biológicos (sangre, 
plasma y suelo) 

10.1 50 0 50 0.0 4 

Alimentos (otros) 11.4 43 0 43 0.0 0 

28331 273
Tabla 2  Solicitudes de MRC atendidas y no atendidas, clasificadas por las categorías de CMC. 
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Por ejemplo, entre los 2008 laboratorios de 
ensayos acreditados (de acuerdo a la estadística 
de noviembre 2012) por la entidad mexicana de 
acreditación (ema), incluyendo los laboratorios 
clínicos y los proveedores de ensayos de aptitud, 
únicamente 230 laboratorios (11 %) se registran 
como clientes usuarios de MRC del CENAM en los 
mensurandos de química y de materiales,  y 
adquirieron un total de 1623 unidades de los 67 
tipos de MRC disponibles en el 2012. En la tabla 2 
se muestran los números de unidades de MRC 
clasificados por la categoría de CMC.  Se confirma 
que las principales demandas se concentran en 
los calibrantes analíticos que corresponden a las 
CMC de las categorías 1, 2, 5, 6  y 7.  Hay 
servicios que no están soportados por CMC y 
también hay servicios no ofrecidos a pesar de 
contar con CMC.  
 
Iniciar con los patrones básicos de calibración 
como pH y Conductividad Electrolítica,  
Calibrantes de Espectrométricas y de disoluciones 
Orgánicas para Cromatografía, que son de las  
principales demandas que hemos detectado y con 
el fin de ampliar la cobertura para satisfacer las 
diversas necesidades metrológicas del país en los 
sectores estratégicos, el mecanismo de 
vinculación con los usuarios finales puede ser por 
medio de convenios o foros sectoriales, tales 
como el proyecto de investigación mediante el 
Fondo Sectorial SAGARPA-CONACyT 2011-2012, 
donde se desarrollaron 18 MRC en 11 tipos de 
matriz natural prioritarios al sector agroalimentario 
en un periodo de 15 meses y medio  La ejecución 
del proyecto significó una nueva experiencia del 
grupo de colaboradores del CENAM como un 
mecanismo de desarrollo y certificación de MRC 
específicos para un sector determinado, tanto por 
su complejidad, como por las exigencias del 
manejo apropiado de los productos naturales y por 
el intenso trabajo de coordinación de 72 
investigadores del país con 23 asistentes de 
investigación.  De esta manera se confirma que es 
importante colaborar con las entidades 
responsables de la evaluación de la conformidad 
que tienen identificadas las necesidades 
específicas metrológicas para fortalecer sus redes 
de laboratorios, como se muestra en el informe del 
componente sobre Organismos Genéticamente 
Modificado [7]. 
 
 
5. Conclusiones 
 

La operación del Área de Metrología Química ha 
mostrado su solidez después de operar el 
programa de Metrología Química en estos 20 
años, sin embargo, seguimos sin responder a la 
demanda de la sociedad de manera satisfactoria.   
 
El principal reto es lograr la excelencia 
metrológica para las categorías estratégicamente 
definidas para atender las peticiones y finalmente 
encontrar un mecanismo apropiado para 
incrementar la disponibilidad de los MRC para 
cubrir las áreas críticas, conforme a los objetivos 
institucionales y lograr las metas, considerando 
los aspectos clave, tales como: 
 
 

a. Establecer la cadena de trazabilidad o 
jerarquía de calibración en mediciones 
químicas y biología 

b. Mejorar la disponibilidad y calidad 
metrológica de los calibrantes a 
proporcionar, mediante la mejora de la 
pureza de las sustancia de los calibrantes 
críticos. 

c. Mejorar la disponibilidad de MR en matriz 
natural, que es clave para la calidad de las 
mediciones en química. 
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Abstract: Due to the rapid cooling of the slag infiltrated into the mold-strand gap, it is expected that the rate of 
devitrification of the glass formed plays a key role in determining the proportion of crystalline phases 
influencing mold heat transfer. Feldbauer et al.4 pointed out that the crystallization phenomenon of a mold slag 
occurs according to a TTT diagram. In this investigation, a novel procedure to calculate Time-Temperature-
Transformation (TTT) curves was envisaged. This is based on the integration under isothermal conditions of a 
Kissinger-type rate equation from differential thermal analysis (DTA). The estimated TTT curves agree very 
well with a validation method which consists of transformations observed metallographically by inspecting 
glass disks, quenched after isothermal treatment.  

 
1. INTRODUCTION 
 
Within the continuous casting machine the mold is 
the crucial component of the whole process. The 
rate and uniformity of the heat extracted from the 
strand is ultimately responsible for the surface 
quality of the product and the productivity of the 
machine. An excessive and/or uneven rate of heat 
extraction from the strand will result in thermally-
induced stresses that may ultimately cause 
longitudinal cracks in the newly solidified shell [1]. 
On the other hand, insufficient heat removal may 
lead to a relatively weak shell that may bulge or tear 
upon exiting the mold [2]. The phenomena occurring 
in the inter-space between the mold and the 
solidifying shell, i.e., the formation of the air gap and 
of the solid and liquid slag layers, control heat 
transfer and lubrication in the process and therefore 
are the key to the prevention of cracks and other 
defects [3]. The crystallization tendency of the solid 
slag layer has a large influence on heat transfer. 
Thus, the study of the formation of crystalline 
phases in the slag layer infiltrated in the mold-strand 
gap has deserved great attention. 
 
Feldbauer et al. [4] pointed out that the 
crystallization phenomenon of a mold slag occurs 
according to a TTT diagram. The diagram has a 
nose shape where the tip corresponds to the 
temperature, Tn, where the melt, when held 
isothermally, crystallizes in the shortest possible 
time (tn, nose time). A schematic TTT diagram is 
shown in Figure 1. The slope of the straight line from 

the liquidus temperature, Tl, to the tip of the nose 
gives the critical cooling rate for glass formation, c 
(=(Tl - Tn)/tn). Cooling trajectories for crystallization 
and devitrification are illustrated in Figure 1, the 
starting points for the trajectories are temperatures 
equal or above the liquidus temperature, Tl, of the 
slag and temperatures below the glass transition 
temperature, respectively. 

 

 
 

Figure 1. Schematic of a typical 
nose-shaped TTT diagram.  

 
For all the previous reason it is very important to 
study the rate of crystallization of mold powders 
under well-defined thermal conditions. Thus, many 
techniques have emerged to measure the tendency 
to crystallize and although for some time, it has been 
recognized that thermal analysis holds the most 
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promise and offers the best approach for defining 
the crystallization characteristics of mold powders, 
so far the information it has provided is scarce. 
 
This work presents a novel procedure to calculate 
TTT curves, which is based on the integration of a 
Kissinger-type rate equation under isothermal 
conditions and on the determination of the rate 
parameters using differential thermal analysis (DTA). 
The estimated TTT curves agree very well with 
metallographically determined transformations of 
glass samples treated isothermally. The diagrams 
reveal the start and end curves of the crystalline 
phases forming at each DSC crystallization peak. 
 

2. EXPERIMENTAL TECHNIQUE 
 
2.1 Materials. 
A 25 kg bag of each of two commercial mold 
powders denoted as A and B were decarburized in a 
muffle at 650°C for 16 hrs.  The whole decarburized 
material was ground up a 149 µm. The whole 
amounts of powders A and B obtained were kept in 
sealable buckets containing desiccant material. 
Plastic containers and rotating rollers were used for 
sample homogeneity, after 8 h the samples used in 
DTA were selected. 
 
A batch of 19 g of ground mold powder was melted 
in a graphite crucible heated by induction and the 
molten slag was superheated up to 1300°C, where it 
was maintained for 5 minutes. After the molten slag 
was poured into a brass mold at ~100ºC; this 
temperature was adjusted carefully to ensure that 
the material solidified fully glassy and without 
experiencing thermal shock. Figure 2(a) shows the 
brass mold together with a poured glass rod. The 
rod was cut into disks as those shown in the figure, 
the rods presenting crystallization on the surface 
were discarded. The glass disk dimensions were 
~3.1 mm thickness by ~13.8 mm diameter. 
 
2.2  Differential Thermal Analysis Method 
A DTA/TGA apparatus (Pyris Diamond, Perkin-
Elmer Inc.) was used to obtain the transformation 
peaks of glass samples heated from room 
temperature to ~1090°C at different heating rates. 
After reaching the upper temperature, the sample 
was hold for 20 min and then was cooled at different 
rates. When the programmed cooling rate did not 
agree with the actual value a time average around 
the crystallization peak(s) is reported. For all the 
tests the glass powder employed was obtained by 
grinding glass disks to sizes between (-63 to +53 
µm). The experiments were conducted in Pt 

containers in a static air atmosphere and using high 
purity (99.999%) Al2O3 as a reference material 
supplied by Perkin-Elmer. The apparatus is 
periodically calibrated using In, Zn, Au and 
CuSO4º5H2O standards. The weight of the glass 
samples loaded to the containers was between 
14.95 and 15.05 mg. 
 
2.3 Isothermal Treatments  
For heat treating the glass disks under isothermal 
conditions an Inconel 601 circular plate was 
inductively heated using a 5 kW high frequency (HF) 
generator (Luzars URF-5, ASEPSA S.A. de C.V.) 
with a three turn flat induction coil. The heating 
arrangement is shown in Fig. 2(b), the heating plate 
was placed in the center of the coil and was 
instrumented with a K-type thermocouple connected 
to a controller interfaced to the HF generator. The 
controller was programmed to drive the generator in 
such a way that the plate followed prescribed 
thermal trajectories as those presented in Figure 3. 
The plate was heated from room temperature to 
300°C in 30 s and remained there for 60 s. This 
temperature plateau was required to avoid thermal 
shock of the sample and it did not cause any 
crystallization of the glass disk. Once this time 
elapsed the final isothermal treatment temperature 
was reached in 13 s independently of the isothermal 
temperature prescribed.  
 

  
Figure 2. (a) Brass mold for casting glass bars and 
(b) heating arrangement for isothermal treatment 

tests. 

a) 
 

b) 
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Before starting each heat treatment experiment the 
Inconel plate and the glass disks were polished up 
to colloidal silica suspension of 0.05 µm.To initiate 
an experiment a glass disk fitted with a thermally 
insulating ceramic ring was placed on the hot plate. 
With the disk in place a contact thermocouple was 
seated on its upper surface. Measurement of this 
surface temperature allowed estimation of the 
thermal evolution of the disk for calculating the 
thickness of the region approaching isothermal 
conditions.  
 
For metallographic observation the treated disks 
were cut through the longitudinal middle plane to be 
able to observe both the longitudinal and the 
transverse (i.e., surface seated on the hot plate) 
surfaces. The transverse surface was minimally 
rough down to avoid removing material that had 
been in contact with the hot plate. On the other hand 
the longitudinal surface was polished up to colloidal 
silica suspension of 0.05 µm and etched for 3 s with 
a Nital 2 % solution. The samples were observed in 
stereoscopic and scanning electron microscopes 
(SEM). The zones analyzed by SEM were within 50 
µm to 120 µm of the hot face ensuring that 
isothermal conditions were met. 

 
Figure 3. (a) Temperature variation of hot plate 

(control temperature), upper surface of disk (surface 
temperature) and calculated ones. 

 
3. RESULTS  
 
3.1. DTA Results and Kinetic Parameters for 
Devitrification and Crystallization Reactions  
DTA curves for mold powders A and B are shown in 
Figs. 4(a) and 4(b), respectively, for various heating 
rates. Devitrification trajectories from 400°C to 
~1090°C and crystallization trajectories in the 
opposite direction are shown; to distinguish between 
both paths lines of the same type but different 

thickness are employed in the figures. As seen in 
Fig. 4(a) powder A exhibited only one exothermic 
peak in the temperature ranges covered during 
devitrification and crystallization and powder B 
presented two peaks that are very well defined along 
devitrification, but the second peak appeared only 
subtly at a cooling rate of -30°C/min during 
crystallization, as it is observed in Figure 4(b). 
During devitrification the second peak was already 
small and in the course of crystallization did not 
always showed up by the reasons [5] indicated in 
the Introduction. For powder A the peak 
corresponded to the formation of cuspidine and for 
mold powder B the higher peak corresponded also 
to this mineral and the shorter one to combeite [6]. 
In the case of powder A, a magnification of the 
traces corresponding only to the temperature range 
of the crystallization peak is shown as an inset. 
Since different crystallization conditions such as 
heating rate, particle size [7] and nucleation 
temperatures will cause variations in the DTA 
curves, as mentioned above the glass used for each 
of the powders was treated similarly and had the 
same granulometry (between 53 to 63µm). 
Therefore, the shift exhibited by the DTA curves was 
associated to the different heating rates used in the 
experiments. In devitrification the exothermic peak 
shifted to higher temperatures and became taller 
with increasing heating rate, while in crystallization 
the peak shifted to lower temperatures but also 
became higher with increasing cooling rate. As was 
indicated in the classical studies of Kissinger [8,9] 
this variation of the peak with the heating rate, if all 
other experimental conditions are maintained 
constant, indicates that the reaction rate varies with 
temperature, i.e., the reaction requires an activation 
energy to proceed.  
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Figure 4. DTA heating and cooling curves at 
different heating and cooling rates for: (a) mold 

powder A and (b) mold powder B. 
 
The Kissinger equation9 which relates the kinetic 
parameters for a transformation reaction is given as, 
 























 

m

n
m

m
TR

E

R

E
xnA

T

1
)ln())1(ln(ln 1

2


  (1) 

where Tm and xm are the temperature and the 
fraction of material reacted at the peak,  the heating 
or cooling rate, n, A, E are the empirical order of 
reaction, frequency factor and activation energy for 
crystals formation, respectively, and R the gas 
constant. The crystalline fraction formed when the 
maximum of the transformation rate is reached was 
obtained by graphical integration of the area below 
the DTA curve up to getting Tm. The Tm values 
arising to different cooling rates are displayed in 
Figures 4(a) and 4(b) and the average and standard 
deviation are observed in Table 1. 
 
Since the transformation peaks for both powders are 
basically symmetric, the fraction xm was determined 
to be very close to an average value of 0.5. The 
order of reaction n was evaluated from the relation 
obtained by Kissinger, indicating that, 

1/2S1.26n   

where S is the shape index defined as the absolute 
ratio of the slopes of tangents to the transformation 
curve at the inflexion points. According to Kissinger 
equation (1) a plot of )/ln( 2

mT  versus Tm should 
be a line with a slope -E/R and with an abscissa 
from which A can be evaluated. The Kissinger lines 
corresponding to the devitrification of glass samples 
of powders A and B are displayed in Figure 5 and 

the legend box includes the values of the kinetic 
parameters. Thus, it is seen that the formation of 
crystals during devitrification follows the Kissinger 
model and that although the energies of activation 
are quite similar the positions of the lines for the two 
powders are noticeably different due to the values of 
A and n, additionally the reproducibility among 
experiments is quite good.  

 

Figure 5.  Kissinger lines for the 
devitrification of mold powders A 

and B.  
 

The lines in Fig. 5 appear to demonstrate that under 
well controlled DTA conditions and sample 
preparation the positions of the lines, for the 
devitrification taking place during the heating of mold 
powder glasses, is controlled by the transformation 
reaction or reactions resulting from the mold powder 
nature. The lines obtained for the crystallization 
occurring during cooling of the mold powder slags 
are presented elsewhere.6 

 

3.2. New Method for Determining the Rate of 
Isothermal Transformation for Generating TTT 
Diagrams  
As seen in the previous section the Kissinger 
method allows obtaining kinetic parameters of phase 
transformations occurring during non-isothermal 
conditions. However, to the best of our knowledge 
this information has not been used to predict the 
progress of isothermal transformations as a function 
of time. Assuming that the equation used by 
Kissinger, to describe the kinetics of decomposition 
reactions of carbonates and hydroxides, is valid also 
for the crystallization of amorphous materials, then 
the rate of transformation of a glassy material can be 
given as, 

nRT

E
n xkexA

dt

dx
)1()1( 


           

(2) 

(3) 
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where k is a rate constant that depends on 
temperature and as seen experimentally in the 
previous section n, A and E are independent of it. 
Integrating Equation (3) from t= 0 to t= t and x= 0 to 
x= x, at constant T, then the time t required to obtain 
a given transformation fraction x, can be written as, 
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Thus, considering that the onset and conclusion of 
crystallization are given by the times when x= 0.01 
and 0.99, respectively, it is possible to calculate the 

TTT curves for a transformation characterized by 
particular kinetic parameters 
Based on the slower cooling rates required for 
producing the fully glassy rods described in the Sec. 
Materials and on the results of a heat conduction 
model24 regarding the cooling rates prevailing during 
the solidification of glass disks, it was considered 
appropriate to introduce in Eq. (4) an incubation time 
, such that,  
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Table 1. Average and standard deviation of the Tm (peak temperature) values of mold powders A and B.  

 

 

 
For the powders studied a = 10 s was specified. 
The predicted TTT diagrams for powders A and B 
are represented by the lines plotted in Figures 6(i) 
and 7(i), respectively. The lower parts of the TTT 
curves were computed from the DTA heating curves 
(devitrification), while the upper parts were 
calculated from the DTA cooling curves 
(crystallization). 
 
The predicted TTT diagrams for both powders are 
quite similar at temperature below 600°C, but above 

700°C they exhibit differences particularly in regard 
to the conclusion of crystallization; according to the 
diagrams powder B requires considerably longer 
times to accomplish crystallization at temperatures 
between 800ºC and 900ºC. The predicted 
similarities and differences in the TTT diagrams are 
validated by the metallographic analysis of 
isothermally treated disks presented in the following 
section.  
 
 
 

 
ɸ (°C/min) Test 1, Tm Test 2, Tm Test 3, Tm Test 4, Tm Average 

Standard 
deviation 

Po
w

de
r A

 

5 590 
     10 605 604 604 604 604.25 0.5 

15 613 
     20 620 619 618 619 619 0.82 

25 626 
     30 629 628 631 629 629.25 1.26 

35 632 
     40 634 635 637 637 635.75 1.5 

Po
w

de
r B

 

5 601 
     10 613 612 616 - 613.67 2.08 

15 624 
     20 629 628 630 - 629 1 

25 636 
     30 641 639 640 - 640 1 

35 642 
     40 646 646 649 - 647 1.73 

(4) 

(5) 
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Validation of the Predicted TTT curves  
 
The estimated TTT curves present a correct picture 
of the degree of transformation observed in glass 
disks (~3 mm thick) treated isothermally for specified 
lapses of time and then quenched and prepared for 
scanning electron microscope (SEM) examination. 
The letters plotted in Figs. 6(i) and 7(i) indicate the 
temperatures and times of the isothermal plateaus at 
which a thin region of the glass disks was subjected 
while seated on the hot plate; lowercase letters 
designate the treatments of mold powder A and 
uppercase letters those for mold powder B. 
Corresponding low magnification stereoscopic 
images of the entire longitudinal cross-section of 
treated disks together with photomicrographs taken 
within the isothermal region are displayed in Figures 
6(ii) and 7(ii). Agreeing with the TTT diagrams the 
microstructures a, b, c, and d are very similar to 
those observed in the photomicrographs A, B, C and 
D. As expected from the TTT diagrams the 
photomicrographs a, b, c, A, B and C show almost 
completely uniform glassy structures except for 

some bright spots that appear commonly in samples 
that are just starting to crystallize. The marked 
difference in the transformation of powders A and B 
predicted by the TTT diagrams at 800ºC for 
conditions e and E are confirmed by the respective 
microstructures observed in Figures 6(ii) and 7(ii). 
Also, in agreement with the TTT diagrams the 
microstructures that corresponds for points f and F 
shows a large degree of crystallization in both 
cases.  
 
4. SUMMARY AND CONCLUSIONS 
 
A novel procedure to calculate Time-Temperature-
Transformation (TTT) curves was envisaged. This is 
based on the integration under isothermal conditions 
of a Kissinger-type rate equation and on the 
determination of the rate parameters from differential 
thermal analysis (DTA). The estimated TTT curves 
agree very well with a validation method which 
consists of transformations observed 
metallographically by inspecting glass disks treated 
isothermally. 

 
Figure 6. (i) TTT diagram for powder A, (ii) low magnification stereoscopic images and SEM 

photomicrographs of disks of mold powder A devitrified under different conditions: (i) 500ºC, 120 min, (ii) 
600ºC, 20 s, (iii) 600ºC, 80 s, (iv) 600ºC, 22 min, (v) 800ºC, 20s, (vi) 800ºC, 5 min. 

 

 

 

 

 

a d 

b 

c 

e 

f 
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Figure 7. (i) TTT diagram for powder B, (ii) low magnification stereoscopic images and SEM 

photomicrographs of disks of mold powder A devitrified under different conditions: (i) 500ºC, 120 min, (ii) 
600ºC, 20 s, (iii) 600ºC, 80 s, (iv) 600ºC, 22 min, (v) 800ºC, 20s, (vi) 800ºC, 5 min.
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Resumen: Se presentan los resultados de un estudio comparativo en cuanto al desempeño de electrodos de 
plata-cloruro de plata, en celdas tipo Harned, al ser preparados por dos métodos: químico-electroquímico y 
solo electroquímico. Los resultados obtenidos en esta investigación indican que, de acuerdo a lo reportado en 
las referencias, el método electroquímico presenta algunas diferencias en el desempeño, atribuibles, 
probablemente al proceso de clorinización. Los electrodos preparados por el método químico-electroquímico 
se encuentran dentro de lo esperado. 
 
 
1. INTRODUCCIÓN 
 

La medición del potencial de Hidrógeno o pH, es 
una de las más empleadas en diversos campos, 
tanto científicos como tecnológicos. El resultado de 
esta medición es crítico para saber si un agua 
residual puede descargarse a algún efluente, si un 
proceso de decapado se realizará o incluso si algún 
fluido puede incorporarse al cuerpo humano. La 
importancia de esta medición es incuestionable, sin 
embargo, para que el resultado sea comparable a 
nivel local, nacional o internacional, es necesario 
calibrar el instrumento medidor de pH con 
materiales de referencia certificados (MRC). 
 
Por definición, un MRC es un material de referencia 
(MR) acompañado por la documentación emitida por 
un organismo autorizado, que proporciona uno o 
varios valores de propiedades especificadas, con 
incertidumbres y trazabilidades asociadas, 
empleando procedimientos válidos [1]. En el caso 
de pH, la certificación de MR a nivel primario se 
logra con las celdas tipo Harned [2]. 
 
Las celdas tipo Harned empleadas para certificar 
MR de pH a nivel primario emplean dos electrodos, 
uno de platino platinizado o paladinizado y un 
electrodo de plata-cloruro de plata (Ag-AgCl). Los 
primeros son, desde un punto de vista 
electroquímico, fáciles de elaborar y mantener. Sin 
embargo, el método de elaboración 
convencionalmente aceptado de  los electrodos de 
Ag-AgCl  dura aproximadamente seis semanas, es 
delicado y laborioso, el paso químico inicial requiere 
un personal altamente calificado y que ha 
desarrollado  skills of the art, a éste le sigue un paso 
electroquímico [3]. Una vez producidos, es 

necesario “verificarlos”, para lo cual se realizan 
mediciones de potencial estándar ( 

AgClAgE / ) en un 
medio de ácido clorhídrico 0.01 mol/kg. Tienen un 
tiempo de vida limitado y con frecuencia el éxito de 
la elaboración de un lote se comprueba al final de 
un largo proceso. 
 
En el presente trabajo se presenta un comparativo 
entre los resultados de potencial estándar obtenidos 
con electrodos preparados con el método 
convencional, y electrodos preparados por un 
método exclusivamente electroquímico, el cual 
involucra un tiempo de preparación de dos días.  
 
 
2. EXPERIMENTAL 
 
2.1. Preparación de cuerpo de los electrodos. 
Para ambos métodos de preparación, los cuerpos  
de los electrodos de Ag-AgCl, consisten en un 
alambre unido a un tubo de vidrio transparente de 
borosilicato. Para el caso tradicional, el alambre es 
de platino de 0.5 mm de grosor y 99.99 % de 
pureza; para el método completamente 
electroquímico, el alambre es plata de 0.5 mm de 
grosor con una pureza de 99 %. 
 
2.2. Método químico-electroquímico (Q-EQ). 
En primera instancia se prepara una pasta de óxido 
de plata, de acuerdo a la siguiente reacción [3]: 
 
AgNO3 + NaOH            Ag2O + NaNO3+ H2O (Reacción 1) 
 
Este óxido de plata debe enjuagarse tantas veces 
sea necesario, hasta lograr que el agua de dicho 
enjuague tenga una conductividad electrolítica de 
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aproximadamente 35 µS/cm. Posteriormente debe 
almacenarse en ausencia de luz durante cuatro 
semanas. 
 
Pasado el tiempo de “añejamiento”, la pasta se 
aplica al alambre de platino, tratando de formar una 
esfera en la punta, para cada electrodo de un grupo 
de 16. Después se someten a tratamiento térmico 
en mufla a 500 °C durante 30 minutos, se dejan 
enfriar (aproximadamente 8 horas) y se pesan. Este 
procedimiento se repite hasta lograr esferas de 
aproximadamente 100 a 150 mg de plata [3]. Ya que 
el electrodo tiene el peso de plata indicado, se 
someten al proceso electroquímico de anodizado, 
aplicando 10 mA durante 3 minutos por cada 10 mg 
de Ag. La reacción es la siguiente [3]: 
 
2Ag + 2HCl + ½O2              2AgCl + H2O    (Reacción 2) 
 
Al finalizar el proceso de preparación de electrodos, 
se obtiene un alambre de platino que soporta una 
esfera de Ag, en donde se forma una superficie de 
AgCl. Antes de utilizarlos en la medición, es 
necesario dejarlos estabilizar por al menos 24 
horas, en CENAM se dejan reposar una semana. 
De no esperar este tiempo, es probable obtener 
valores de potencial más positivos [3]. 
 
2.3. Método electroquímico (EQ). 
En este método, se parte de un alambre de Ag 
limpio, y se realiza el  mismo proceso de anodizado 
descrito en la sección anterior, y se puede asegurar 
que ocurre la misma reacción 2. 
 
2.4. Caracterización. 
2.4.1. Microscopía Electrónica de Barrido (MEB). 
Con el objetivo de analizar la superficie de los 
electrodos antes y después del proceso de 
anodizado, se utilizó un microscopio marca JEOL 
(JSM-6390LV). 
 
2.4.2. Espectroscopia de Energía Dispersa (EED). 
Empleando el mismo microscopio JEOL, se realizó 
la medición semi-cuantitativa de la composición 
elemental en la superficie de los electrodos. 
 
2.4.3. Voltamperometría lineal (VL). 
Para caracterizar el comportamiento electroquímico 
de los electrodos, se utilizó esta técnica en medio 
ácido de HCl con concentración de 0.0108 mol/kg;  
empleando un potentiostato/galvanostato VoltaLab 
(PGP201), en configuración de 3 electrodos, siendo 
el electrodo de Ag-AgCl el electrodo de trabajo; 
platino como electrodo auxiliar y mercurio-sulfato 

mercuroso (SSE por sus siglas en inglés) como 
electrodo de referencia. 
 
2.5. Potencial estándar. 
Haciendo uso de celdas Harned y del sistema 
primario de medición de pH del CENAM, se realizó 
la medición del potencial estándar, la cual se basa 
en principio en la medición de la diferencia de 
potencial entre los electrodos de platino platinado y 
Ag-AgCl, posteriormente, de acuerdo a la siguiente 
ecuación, es posible obtener el valor del potencial 
estándar [4]. 
 

 
 
Donde: 
 

E


Ag/AgCl  es el potencial estándar del electrodo 
de plata- cloruro de plata en V, 

E es el potencial o FEM de la celda en V, 
R  es la constante de los gases, 

8.314 4621 J•mol-1•K-1,  
T  es la temperatura en K, 
F  es la constante de Faraday, 

96 485.3365 C•mol-1, 
HCl       es el coeficiente de actividad promedio 

para el ácido clorhídrico, 0,9042 a 
298.15 K, 

pH2  es la presión parcial del hidrógeno en 
Pa, 

p

  es la presión de referencia, 101 325 Pa. 

 
 
3. RESULTADOS 
 
3.1. Preparación de los electrodos. 
Se prepararon electrodos de Ag-AgCl por los dos 
métodos descritos en la sección experimental: 16 
unidades por el método Q-EQ, y 3 por el método 
EQ. Independientemente del método de 
preparación, los electrodos fueron almacenados en 
HCl 0.01 mol/L nominal. 
 
3.2. Caracterización. 
3.2.1.- MEB. 
En la figura 1 se muestran las fotomicrografías de 
los electrodos preparados por ambos métodos, 
antes y después de ser clorinizados. 
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a) 

 
b) 

 
c)  

d) 
Figura 1. Fotomicrografías de los electrodos antes y 
después de ser clorinizados (a, b son método Q-EQ; 

c, d, método EQ). 
 
Se observa en la figura 1 que de manera general, al 
clorinizar los electrodos y formar el recubrimiento de 
Ag-Cl, se rellenan huecos y se genera una 
superficie menos heterogénea en su morfología. 
 
3.2.2. EED. 
Los resultados de esta técnica se presentan en la 
figura 2. 
 

 
a) 

 
b) 

Figura 2. Espectroscopia de energía dispersa de los 
electrodos de Ag-AgCl preparados por método Q-

EQ (a) y EQ (b). 
 
En los resultados mostrados en la figura 2 se 
observa claramente que el electrodo preparado por 
método EQ presenta una menor cantidad de iones 
cloruro, debido probablemente a un depósito menos 
eficiente. 

3.2.3. Voltamperometría. 
En la figura 3 se muestra el comportamiento 
electroquímico de los electrodos de Ag-AgCl 
preparados por método EQ. 
 

 
Figura 3. Voltamperometría obtenida para el 

electrodo de Ag-AgCl preparado por método EQ. 
 
Se observa en la figura 3 que en el sentido anódico 
existe una reacción de oxidación a 
aproximadamente 30 mV o 40 mV vs SSE. 
Respecto al barrido en sentido catódico, se observa 
una reducción a aproximadamente -750 mV vs SSE. 
 
 
 
3.3.     Potencial estándar 
En la tabla I se muestran los resultados obtenidos 
durante la medición del potencial estándar, para los 
electrodos preparados por los dos métodos. 
 

Tabla I. Mediciones del potencial estándar de dos 
electrodos preparados por cada técnica. 

Método de 
preparación 
del electrodo 

Diferencia 
de 

potencial 
contra 

electrodos 
de platino 

/mV 

Desviación 
estándar 

de la 
diferencia 

de 
potencial 

/mV 

Potencial 
estándar 

/mV 

Químico-
electroquímico 

460.4891 0.00059 222.8656 

Electroquímico 459.4135 0.0012 221.8207 
 
Se observa que los electrodos preparados 
electroquímicamente presentan mayor desviación 
estándar y mayor sesgo, respecto al potencial 
promedio citado en las referencias bibliográficas [3] 
para el potencial estándar de los electrodos de Ag-
AgCl: 222.40 mV. Esta diferencia puede deberse a 
problemas en el proceso de clorinización, ya que 
como se observó en los resultados de EED, estos 
electrodos presentan menor cantidad de cloruros en 
la superficie. 
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4. DISCUSIÓN 
 
La preparación de los electrodos por método EQ-Q 
requiere al menos cinco semanas, y es probable 
que no funcionen adecuadamente, tal como ha 
ocurrido en algunas ocasiones en CENAM, de allí la 
importancia de estudiar alternativas para lograr 
resultados reproducibles y comparables con el 
método actualmente aceptado. 
 
Los resultados de MEB y EED indican que en la 
superficie, los electrodos clorinizados son muy 
similares, aunque existe una menor cantidad de 
cloruros en el electrodo preparado por método EQ, 
lo cual puede mejorarse mediante estudios 
fundamentales de la clorinización.    
 
En los estudios voltamperométricos, aunque se 
necesitan más estudios fundamentales, las 
reacciones pueden atribuirse de la siguiente 
manera: 

 Oxidación: Iones Cl- que se adsorben en el 
electrodo forman Cl2, o formación de cloruro 
de plata, ya que se conservó su color.  

 Reducción: Iones  Ag+ a Ag0, ya que el 
alambre se tornó brilloso y paso de tener un 
color oscuro a brillante. 

 
Respecto a la medición del potencial estándar, los 
electrodos preparados por el método EQ 
presentaron mayor dispersión y mayor sesgo 
(0.5793 mV, 0.4656 mV para método Q-EQ) 
respecto a los valores reportados en bibliografía, lo 
cual puede deberse a la falta de control  durante la  
clorinización. Es necesario realizar estudios 
fundamentales sobre este proceso para conocerlo 
mejor. 
 
 
5. CONCLUSIONES 
 
Con el desarrollo del presente trabajo se realiza un 
primer ensayo de preparación de electrodos de Ag-
AgCl para las celdas Harned del sistema primario de 
pH, por un método diferente al convencional.  
 
Los resultados indican que existe un sesgo 
importante respecto al valor esperado, sin embargo, 
analizando las posibles causas, esta diferencia 
puede atribuirse al proceso de clorinización. 
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Resumen: Se presentan los trabajos que potencian la aplicación de métodos ópticos absolutos para la 
medida de las características morfológicas de las nanopartículas. Los métodos estudiados en este trabajo 
son transmitancia y absorbancia difusa, reflectancia especular y peine de frecuencias ópticas. Actualmente 
no se tiene información de resultados obtenidos por estos métodos para la medida de estos mensurados, por 
lo que, los avances que se tengan serán vanguardistas. 
 
1. INTRODUCCIÓN 
 
Actualmente se tienen disponibles métodos de 
conteo o individuales y métodos globales o 
poblacionales para medir el tamaño, distribución de 
tamaño y la forma de la nanopartícula. Resultados 
fiables para la determinación de los Mensurandos 
para nanopartículas son alcanzados en su mayoría 
por estudios complementarios entre los diferentes 
métodos agrupados en la clasificación anterior [1,2]. 
Además hay varios intentos por consolidar técnicas 
de medida hibridas, donde se conjugan técnicas de 
separación con técnicas de detección, ejemplos de 
estas propuestas son: SP-ICP-MS[3], CE-MS[4], 
CG-MS[5], AFM-Raman-SNOM[6,7], HRTEM-
AFM[8,9], entre otras[10]. No se tiene información 
sobre el uso de herramientas ópticas con medidas 
absolutas, tales como transmitancia y absorbancia 
difusa, reflectancia espectral o peine de frecuencias 
ópticas para la medición del tamaño primario, 
estado de agregación, distribución de tamaño y 
forma de las nanopartículas[11]. Estas medidas 
tienen amplias aplicaciones para Nanociencias y 
Nanotecnologías. Una demanda internacional es la 
necesidad de medidas exactas de nanopartículas en 
medios líquidos para entender mecanismos de 
difusión que son la base del conocimiento para 
toxicología y citotoxicología[12,13]. 
Los métodos propuestos pueden ser una solución 
de jerarquía metrológica suprema para las medidas 
de las características de las nanopartículas. 
[14,15,16,17,18]. 
 
En la figura 1, cuando la radiación electromagnética 
interacciona con partículas de pequeño tamaño 
induce oscilaciones en las cargas eléctricas de la 
materia y los dipolos así inducidos emiten ondas 

secundarias en todas direcciones. En este proceso 
parte de la energía se emite sin ningún cambio en la 
longitud de onda. Este fenómeno se llama 
dispersión, ocurre cuando las partículas tienen 
dimensiones del mismo o de menor orden de 
magnitud que la longitud de onda incidente y 
además se encuentran en un medio de índice de 
refracción distinto al suyo propio. Si las partículas 
son mayores (de un tamaño aprox. Igual a 2λ), 
únicamente tiene lugar la refracción y reflexión. 
La capacidad de medir estas señales resultantes 
(dispersión, refracción y reflexión) es el factor 
importante para poder hacer una caracterización 
más completa de la materia. 
 

 
Figura 1. Representación esquemática de la 

transmitancia y absorbancia difusa (dispersión 
secundaria) y reflectancia especular (dispersión 

primaria). 
 
 
 
1.1 Transmitancia y absorbancia difusa 
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La figura 2, presente la transmitancia, T, (1/T 
absorbancia) difusa. La colección de este tipo de 
señalan demanda una tecnología específica para 
lograrlo, entre ellas las esferas integradoras y 
celdas con índices de refracción cero. Este tipo de 
mediciones tradicionalmente han sido empleadas 
para la determinación de cantidad de sustancia, 
usando generalmente estrategias analíticas. Sin 
embargo, no hay reportes de su uso para medir y 
caracterizar nanopartículas. Se sabe que las 
nanopartículas también experimentan el fenómeno 
de transmitancia y la turbimetría se apoyen en el, 
para hacer determinaciones del tamaño, 
principalmente en química coloidal. 
 

 
Figura 2. Esquema de la transmitancia difusa 

 
 
Hay que recordar que al interaccionar la radiación 
electromagnética con la materia, también puede 
tener lugar la absorción, esta ocurre si la frecuencia 
de la radiación incidente coincide con la energía 
necesaria para que el sistema pase de un nivel de 
energía superior permitido. 
 
La radiación UV-Vis tiene en común el que la 
absorción en ambas regiones provoca excitación de 
electrones a niveles de energía superiores. Para 
excitar los electrones fuertemente unidos se 
requieren fotones energéticos (de longitud de onda 
corta), mientras que los electrones unidos 
lábilmente (deslocalizados) pueden excitarse con 
radiación de longitud de onda más larga. 
 
1.2 Reflectancia especular 
 
El criterio que decide si la desviación de luz es 
debida a la reflexión o a la dispersión de luz se basa 
en la comparación entre el tamaño de la partícula y 

la longitud de onda de la radiación. Si las 
dimensiones de las partículas en suspensión son de 
aproximadamente el mismo orden de magnitud o 
más pequeñas que la longitud de onda de la 
radiación incidente, se producirá dispersión, 
mientras que si las partículas son de dimensiones 
superiores a la longitud de onda, se observará 
reflexión. En la figura 3, se presenta el fenómeno 
que se quiere usar. El método dispersión de rayos X 
de ángulo pequeño (SAXS) se fundamenta la 
dispersión en forma de reflectancia especular, ya 
que la longitud de onda de los rayos X es 0.1 nm a 1 
nm. Esta técnica ha reportado excelentes resultados 
para tamaño y forma de nanopartículas (esféricas, 
platos o cilindros) en sistemas de dos fases 
(suspensiones) y muestras monodispersas. 
 

 
Figura 3. Fenómeno de reflexión especular 

 
 

1.3 Peine de frecuencias ópticas 
 
Los peines de frecuencia óptica[19,20] son, fuentes 
de luz coherente de un amplio ancho de banda 
espectral las que consta de líneas afiladas 
igualmente espaciadas, revolucionaron la 
metrología hace una década. Los peines de 
frecuencia modificaron drásticamente las  
velocidades de adquisición, mejoraron 
considerablemente, resolución y sensibilidad para 
espectroscopia molecular principalmente en los 
rangos visibles e infrarrojo cercano[21,22,23]. 
 
Espectroscopia de mediano infrarroja de banda 
ancha, constituye una herramienta poderosa y para 
el análisis óptico de componentes químicos que se 
utiliza en bioquímica, astronomía, supervisión 
farmacéutica y ciencia de los materiales[24], véase 
la figura 4. 
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Figura 4. Aplicaciones del peine de frecuencia. 
 

2. Muestras y Métodos 
 
2.1 Muestras  
Se prepararon suspensiones de nanoestructuras de 
carbono, M1-Nanodiamantes con tamaño de 1-2 nm 
y M2 – Nanotubos de carbono de múltiples paredes, 
MWCNT, fueron diámetro 10-40 nm, longitud <5-15 
µm, pureza > 90%, ceniza < 10%. Las 
nanoestructuras tiene un tiempo de estabilidad alto, 
ya que se ha usado el tensoactivo NaDBS como 
agente +dispersante y de suspensión. Las 
suspensiones han sido preparadas para tener un 
concentración final de nanopartículas aproximado 
de 13 µg/mL y una monodispersión[25]. 
 
Las suspensiones han sido probadas por HRTEM y 
DLS como estudios preliminares para evaluar el 
grado de agregación de las muestras y los efectos 
del tensoactivo en la superficie de las 
nanoestructuras, además de que las mediciones de 
las dimensiones por HRTEM serán usadas como 
referencia para los métodos propuestos. 
Se realizaron experimentos para conocer el 
espectro resultante por transmitancia regular, 
interacción laser muestra para conocer el patrón de 
dispersión que nos ayude a optimizar las 
condiciones para reflexión especular y peine de 
frecuencias. Se diseña el prototipo-celda para las 
determinaciones de transmitancia difusa.  
 
3. RESULTADOS 
 
Los resultados se han divido en dos parte. Los 
preliminares son estudios por Transmitancia regular,  
HRTEM y DLS para conocer características 
esenciales de la suspensión. La segunda parte 
reporta resultados para conocer la potencialidad de 
los métodos propuestos y las condiciones “ideales” 

para obtener datos fiables. En esta etapa se 
realizan estudios de dispersión con láser y análisis 
del patrón resultante con la finalidad de encontrar la 
longitud de onda adecuada para reflectancia 
especular y el peine de frecuencias. Análisis por 
transmitancia donde se han usado modo para medir 
transmitancia difusa y transmitancia regular y 
encontrar la señal correspondiente a los 
mensurando morfológicos de las partículas de 
manera intrínseca. De esta forma se ha eliminado la 
influencia del contenido de sustancia (partícula) ya 
que no se considera el espectro en la región 
correspondiente a la señal por contenido. 
 
3.1. Preliminares 
 

 
 

Figura 5. Imágenes de Nanodiamantes (M1) y 
MWCNT (M2) por HRTEM. 

 
De acuerdo con los resultados obtenidos por 
HRTEM no se observó un efecto significativo de los 
elementos de la suspensión (tensoactivo, agua e 
impurezas en la superficie y características 
dimensionales de las nanoestructuras). 
 

 

 
Figura 6.  Resultados obtenidos por DLS. Gráfica 

superior M1 e inferior M2. 
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La figura 6, es un ejemplo de lo complicado que es 
la interpretación de los resultados por DLS. Si se 
observa de manera simple el DLS no es capaz de 
presentar resultados para nanopartículas 
individuales. En nuestro caso, debido a su 
sensibilidad se observa que esta detectado el grado 
de agregación en la suspensión. Esto demanda una 
preparación de muestra más fina que permita tener 
resultados más fiables. Se presentaron estos 
ejmplos para ilustrar lo complejo que es la 
determinación de nanoestructuras (ideales-M1) y 
(complejas-M2). 
 
En la figura 7, se encuentra un espectro de 
transmitancia espectral (regular) de las muestras: 
1A corresponde a M1 y 2E corresponde a M2. En la 
gráfica se observa por primera vez los espectros 
correspondientes a nanoestructuras de 
nanodiamantes y SWCNT. La serie de espectros, 
corresponde a la celda que contiene la suspensión y 
el resultado del espectro de la muestra menos el 
espectro de la cubeta óptica. La gráfica presenta 
bandas de absorbancia (974 y 1183 nm) para 
ambas muestras. La banda aproximadamente a 
1200 nm y el 974 nm se relaciona a enlaces C-H. La 
diferencia entre las intensidades se asocia 
directamente a la capacidad de los nanoobjectos en 
la suspensión para transmitir y absorber la luz. Los 
resultados indican que los nanodiamantes tuvieron 
una mayor transmitancia, aún en concentración baja 
con respecto a los CNT. 
 

 
 

Figura 7. Espectro de transmitancia regular de las 
muestras: M1 espectro en color azul  y M2 espectro 

en color rojo. 
 

3.2 Resultados Transmitancia difusa 
 
La figura 8, presenta los espectros obtenidos en el 
intervalo de longitud de onda de 190 a 240 nm. 
Después de analizar los datos obtenidos por 
experimentos de absorbancia regular y absorbancia 
difusa, encontramos que esa región es de interés, 

para la determinación de tamaño. La figura 8A 
corresponde al espectro de la suspensión con 
nanodiamantes, se observan curvas más suaves, 
correlacionados con dimensiones más regulares de 
este tipo de nanoestructuras. Mientras en la figura 
8B se presentan las curvas relacionadas con la 
relación de aspecto de la muestra MWCNT. Las 
curvas provenientes de MWCNT son más 
pronunciadas 
 

 

 
 
Figura 8. (A) Superior, espectro que corresponde a 
suspensión de nanodiamantes. (B), inferior espectro 

correspondiente a suspensión de MWCNT. 
 
 
3.3 Resultados Reflectancia especular 
 
Experimento para conocer el patrón de dispersión 
de las muestras y el efecto de la potencia y tipo de 
láser. En la figura 7, se presenta un patrón típico de 
dsipersión para nanodiamantes en suspensión con 
un bombardeo con un láser de 594.1 nm. Se 
presentan los fenómenos: Transmitancia difusa, 
halo naranja en la pantalla; Transmitancia regular, 
línea recta que pasa por el centro del patrón de 
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dispersión; y reflectancia especular, halo blanco 
central en la pantalla. 
 

 
 

Figura 9. Arreglo óptico para obtener el patrón de 
dispersión de los nanodiamantes interactúan láser a 

594.1 nm. 
 

En la figura 10, presenta los patrones de dispersión 
de las suspensiones cuando son bombardeadas con 
un láser de 594.1 nm y capturado el patrón de 
dispersión con una cámara CCD. Con la 
caracterización del patrón de dispersión se pretende 
obtener el rango óptimo para los ángulos de 
detección para una medición más fiable del tamaño 
de partícula por técnicas espectrofotométricas.  

 
 

 
 
Figura 10. Patrón de dispersión para M1 con láser 

 
3.4 Resultados Peine de frecuencias ópticas 
 
Actualmente el peine de frecuencia que se pretende 
usar se encuentra en la etapa de caracterización y 
validación. Este sistema se encuentra en la 
Dirección de Tiempo y Frecuencia del CENAM, 

figura 11. No obstante ya se tiene un plan de acción 
para observar las potencialidades de esta 
tecnología para la medida de los mensurando 
morfológicos de nanopartículas. El experimento 
consiste en una evaluación directa con las bases de 
espectroscopia de absorción. En esta instancia se 
diseña la celda donde se colocara la muestra, se 
necesita una muestra en forma de película delgada 
que no exceda los 0.5 mm de espesor. Después se 
registrarían el espectro de transmisión sin muestra y 
después con la muestra, se analizara las señalas 
atenuadas y sin atenuación. La validación se puede 
hacer con una técnica de retaguardia 
(espectrometría de transformada de Fourier). La 
ventaja de la medida con el peine de frecuencia es 
que la calibración del detector, no existe, ya que la 
frecuencia individual y espaciamientos entre 
longitud son absolutas, por ello, se logra una 
medida absoluta ya que no requiere una calibración 
externa.  
 

 
 

Figura 11. Peine de frecuencias ópticas. Imagen 
cortesía del Dr. Sergio López L. Dirección de 

Tiempo y Frecuencia. 
 
4. DISCUSIÓN 
 
Las técnicas propuestas en esta exploración están 
respaldadas por medidas absolutas, lo que favorece 
resultados con menos errores y eliminando factores 
que influyen dramáticamente en los métodos 
actuales, como son la concentración de partículas, 
el medio de suspensión, o en el caso de métodos 
individuales recursos como tiempo y dinero. 
 
Sin embargo, no hay un respaldo tecnológico sólido 
para su aplicación en la determinación de 
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mensurados morfológicos para nanopartículas, lo 
cual, encamina a un serie de retos.  
 
5. CONCLUSIONES 
 
Las medidas absolutas son las de mayor jerarquía 
metrológica. Por ello, se quieren ampliar las 
potencialidades y aplicaciones de estos procesos de 
medida, los cuales, algunos ya están declarados 
como patrones nacionales de medida y otros están 
en la ruta para alcanzar esa denominación, con ello 
y sin duda se mejoraran las capacidades de medida 
de México. 
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Resumen: El método internacionalmente aceptado para obtener el valor de resistencia de una disolución, 
consiste en extrapolar linealmente la componente real de la impedancia compleja de un sistema, contra el 
inverso de la frecuencia. Se describe una nueva metodología para obtener el parámetro de interés y se 
expresan las bondades de este nuevo método al contrastarlos. 
 
 
1. INTRODUCCIÓN 
 

La medición de conductividad electrolítica () es una 
de las mediciones de mayor utilidad en los ámbitos 
industrial o de investigación y desarrollo [1]. Para 
lograr una comparabilidad de los resultados de esta 
medición, es necesario calibrar el conductímetro con 
un material de referencia certificado (MRC), los 
cuales son producidos por institutos nacionales de 
metrología (INM) u organismo adecuadamente 
acreditados. Independientemente de quien los 
provea, la trazabilidad metrológica, antes de llegar a 
la unidad base de Sistema Internacional de 
Unidades (SI), están los sistemas de medida 
denominados primarios y secundarios.  
 
Por definición  
              

            
 
Donde: 
 Kcelda es la constante de celda, y 

Rdisolución es la resistencia de la disolución. 
 
En sistemas primarios la constante de celda se 
estima por factores geométricos; en sistemas 
secundarios se obtiene por comparación mediante 
un MRC. Tanto en los sistemas primarios como en 
los secundarios, es común que la medida de la 
resistencia de la disolución se realice mediante el 
análisis de espectros de impedancia electroquímica. 
El método internacionalmente aceptado consiste en 
que, a partir de las medidas de la impedancia del 
sistema (Z), se grafica el período (f-1) en las 

abscisas y la componente real de la impedancia (Z´) 
en la ordenada, y se realiza una extrapolación lineal 
de la resistencia hacia frecuencia infinita (o período 
cero) [2, 3]. Con este enfoque, durante la medición 
de la impedancia se asumen dos cosas: 

1. La parte imaginaria es despreciable. 
2. La extrapolación es efectivamente lineal. 

 
Estas dos premisas predicen un comportamiento 
prácticamente ideal, el cual no se observa en 
algunas ocasiones. 
 
En este trabajo se aborda un enfoque diferente para 
el tratamiento de los resultados del espectro de 
impedancia obtenido, es decir, los autores 
coincidimos en que la espectroscopia de 
impedancia electroquímica es la adecuada para 
obtener los valores de la Rs necesarias en el 
cálculo, en este caso, de la conductividad 
electrolítica, sin embargo, consideramos que el 
tratamiento se puede realizar sin estar 
condicionados como sucede con el enfoque original. 
 
 
2. MODELO MATEMÁTICO 
 
El tratamiento abordado en este trabajo, se basa en 
el uso de un circuito equivalente comúnmente 
empleado para obtener el valor de la resistencia de 
la disolución: 
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Donde: 

R1 representa la resistencia de la 
disolución,  
C1 es la capacitancia de la doble capa de la 
interfase metal-solución, y 
R2 está asociada con la oposición de esas 
mismas interfaces al paso de corriente, 
denominada resistencia a la transferencia 
de carga. 

 
Este modelo supone intrínsecamente una superficie 
idealmente plana y homogénea, lo que permitiría 
considerar a la capacitancia de la doble capa como 
una capacitancia ideal. Sin embargo, en sistemas 
electroquímicos en donde se utiliza un electrodo 
sólido, esta suposición no se mantiene, por lo que el 
modelo a utilizar se debe modificar a [4]: 

 
 
Donde R1 y R2 significan lo indicado anteriormente 
y CPE, conocido como elemento de fase constante 
(Constant Phase Element), representa a una 
capacitancia no ideal y cuya impedancia se puede 
definir mediante la ecuación: 

     
 

(     )
 

 

 
En el que  es la frecuencia, Cdl representa un 
capacitor y el exponente alfa adquiere valores 
menores a 1, típicamente entre 0.7 y 1. Esta 
ecuación es comúnmente utilizada para expresar el 
comportamiento real de los sistemas 
electroquímicos [4]. 
 
En el presente trabajo se presenta una discusión 
sobre las implicaciones de esta ecuación. 
 
 
3. RESULTADOS 
 
3.1.- Desarrollo de la ecuación de impedancia 
para el elemento de fase constante. 
 
De acuerdo a las Leyes de Kirchhoff, la impedancia 
total del circuito equivalente mencionado es: 

      
 

 
   

 
 

    

 

 
Donde R2 representará a la resistencia a la 
transferencia de carga, correspondiente en los 
diagramas de Nyquist al diámetro del semicírculo 
capacitivo observado. 
 
Paralelamente, la impedancia del elemento de fase 
constante puede desarrollarse en términos de su 
impedancia real e imaginaria: 
 

 

(     )
 

  
 

     
 (   ) 

 

 

Y utilizado el teorema de De Moivre para la potencia 
de un número complejo, y las propiedades del 
binomio conjugado, se puede obtener la siguiente 
ecuación: 

  
   ( 

 
 )

     
   

   ( 
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De tal forma que la impedancia total del sistema es: 
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Multiplicando tanto el numerador como el 
denominador por el factor 
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Se llega a la expresión final: 
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Donde la componente real de la impedancia total es: 
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y la componente imaginaria es: 
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3.2.- Análisis de la componente real. 
 
Se pueden distinguir dos casos:  
 
Caso 1:  
R2 es muy grande (> 106 ), lo cual se puede 
cumplir cuando se trabaja al potencial de circuito 
abierto y/o cuando las reacciones electroquímicas 
que se dan en los electrodos son poco favorecidas 
(bajos potenciales de polarización). En esta 
situación el recíproco de R2 se puede despreciar 
con respecto a los otros términos, por lo que la 
ecuación se simplifica a: 
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Por lo tanto, 
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De esta forma, un gráfico de la componente real vs. 


- o f- debe producir una recta con ordenada al 
origen igual a R1, que es el parámetro de interés. 
En contraste, un gráfico de la componente real vs. 


-1 o f-1 no debería de dar una recta, dado que la 
pendiente de este gráfico no sería constante, sino 
que dependería de la frecuencia, como lo muestra el 
re-arreglo de esta última ecuación: 
 

      
   ( 

 
 
)

(  )        
  

 

 
 

 
 
Los gráficos de la figura 1 ilustran ambas tendencias 
de la respuesta simulada con los valores de R1 = 
150 , Cdl = 10-5 F/cm2 y = 0.9. 
 

 

 
 

Figura 1. Espectros simulados para el caso 1. 
 
 
Caso 2:  
R2 no es tan grande, aproximadamente 105 , por 
lo que su recíproco no puede ser despreciado. 
 
Correspondería a la situación en donde en el 
diagrama de Nyquist ya es apreciable una tendencia 
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clara de un semicírculo. En este caso se tiene que 
considerar la expresión completa de la componente 
real, y su dependencia con la frecuencia no sería 
tan simple de predecir.  
 
Se puede simular para obtener gráficos semejantes 
a los anteriores, considerando adicionalmente una 
R2 = 10 K. Estas simulaciones se presentan en la 
figura 2. 
 

 

 
Figura 2. Espectros simulados para el caso 2. 

 
Este comportamiento desviado de la linealidad 
puede atribuirse a la contribución a la impedancia 
de las reacciones electroquímicas que están 
ocurriendo en los electrodos, que corresponda a 
una menor resistencia  a la trasferencia de carga. 
 
 
4. DISCUSIÓN 
La metodología actualmente aceptada para estimar 
el valor de la resistencia de la disolución presenta 
dos características que, desde el punto de vista de 
los autores, no es la más adecuada porque o se 
pierde información o puede no cumplirse en todas 
las ocasiones. 
 
El método para obtener la resistencia de la 
disolución mediante circuitos equivalentes aquí 
descrito, parte del hecho de que en procesos 

electroquímicos reales, la capacitancia de la doble 
capa no puede ser descrito por un capacitor, sino 
que tiene que hacerse uso del parámetro de ajuste 
denominado Elemento de Fase Constante, el cual 
se ha desarrollado en sus componentes real e 
imaginaria, siendo la primera la que se relaciona 
con la resistencia de la disolución, sin embargo, 
queda de manifiesto que ambas componentes 
influyen en la impedancia total del sistema, y no es 
del todo correcto despreciar la parte imaginaria, tal 
como actualmente se procede. 
 
Analizando la componente real de la impedancia 
total del sistema, se describen dos casos: 
 
1. R2, asociada a la resistencia a la transferencia 

de carga, es muy grande. Esto ocurre cuando se 
opera a potencial de circuito abierto y/o bajos 
potenciales de polarización. Se demuestra que al 
graficar la componente real vs. - o f- se debe 
obtener una línea recta con ordenada al origen 
igual a R1, que es el parámetro de interés; al 
graficar la componente real vs. -1 o f-1 no 
debería de dar una recta, dado que la pendiente 
depende de la frecuencia. 

2. R2 no es tan grande. Esto ocurre cuando se 
presentan reacciones electroquímicas en la 
interfase. En este caso se tiene que considerar la 
expresión completa de la componente real, y el 
comportamiento no sería lineal. 

 
 
5. CONCLUSIONES 
Se ha descrito una forma de predecir el 
comportamiento de los espectros de impedancia, y 
a la vez, lograr mejor entendimiento de los procesos 
que ocurren en el sistema. De acuerdo a la revisión 
bibliográfica de los autores, este es un enfoque 
nuevo. 
 
Se propone cambiar el método actualmente 
aceptado por este nuevo enfoque. 
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Resumen: En el presente trabajo se describe la aplicación de una metodología para la estandarización de 
procesos productivos aplicada en el desarrollo del Material de Referencia Certificado para la medición de la 
presencia y niveles de plaguicidas presentes en la hortaliza lechuga. El establecimiento de un estándar de 
producción para el Material de Referencia Certificado (MRC) fue un proceso complejo en el cual se 
establecieron resultados consolidados de la ciencia y la técnica. 
 
 
1. INTRODUCCIÓN 
 

La inocuidad y calidad de los alimentos es un tema 
de preocupación mundial, tanto por la salud de la 
población como por el comercio internacional y las 
barreras proteccionistas que imponen los países. La 
medición de los parámetros implicados plantea retos 
muy importantes para la metrología, entre ellos 
desarrollar Materiales de Referencia Certificados. El 
Centro Nacional de Metrología (CENAM)  llevó a 
cabo un macro-proyecto para la producción de 
Materiales de Referencia Certificados (MRC) en 
México [1]. 
La evaluación objetiva de los parámetros y variables 
que constituyen la inocuidad y calidad alimentarias 
es crítica, no obstante, los retos son enormes. Con 
la aplicación de una metodología de estandarización 
se adecua la ciencia moderna caracterizada por la 
especialización siempre creciente, impuesta por la 
inmensa cantidad de datos, la complejidad de las 
técnicas y las estructuras teóricas dentro de cada 
campo. De esta manera la ciencia está escindida en 
innumerables disciplinas que sin cesar generan 
subdiciplinas nuevas, sin embargo es necesario 
estudiar no solo partes y procesos aislados, sino 
también resolver los problemas decisivos 

resultantes de la interacción dinámica de partes y 
que hacen el diferente comportamiento de estas 
cuando se estudian aisladas o dentro del todo; es 
por ello que para el establecimiento de la 
metodología de estandarización fue necesario el 
entendimiento de que cualquier objeto o proceso 
requeridos en la construcción del material [2]. 
 
     El conjunto de fases secuenciadas del estándar 
cuyo objetivo principal fue garantizar el efectivo uso 
de los recursos llámese tiempo, personal, insumos, 
equipos, maquinaria, entre otros; tuvieran el mismo 
fin, contar con un protocolo que sintetizará la 
experiencia y que fuera base de futuras 
aplicaciones, realizando previa adaptación según la 
naturaleza del material. 
 
2. CUERPO PRINCIPAL DEL TRABAJO 
 
La mejora continua de los procesos productivos de 
cualquier índole requiere una especial atención en 
estos, es por ello que cuando se establecieron las 
etapas para el desarrollo del material se 
encontraron varios elementos que fueron 
ordenados, estableciendo las entradas y salidas de 
información así como los recursos y estrategias 
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propias de cada parte del proceso. 
 
Parte de la complejidad de la estructuración de la 
metodología de estandarización fue que estaban 
involucradas 3 organizaciones con funciones 
diferentes y en localizaciones físicas diferentes.   
Las funciones de las 3 organizaciones fueron 
complementarias y cubrieron toda la cadena de 
valor; el Centro Nacional de Metrología (CENAM) 
como gestor principal, el Comité Estatal de Sanidad 
Vegetal Guanajuato (CESAVEG) y los productores 
Grupo Usabiaga (Grupo U). 
No se tenía un claro conocimiento del proceso de 
producción ya que era la primera vez que se 
realizaba por lo que fue preciso realizar pruebas 
preliminares para alcanzar  los niveles de 
contaminantes deseados en una primera etapa. 
También fue necesario analizar opciones para 
definir los métodos de preparación y conservación 
de los materiales,  previos a su análisis. Los criterios 
de calidad se fueron estipulando así como los 
límites de contaminante, las pruebas de 
homogeneidad y estabilidad del MRC. Dadas estas 
condiciones, era sabido que el proceso llevaría a 
situaciones de prueba y error y a casos en los que 
sería preciso repetir operaciones que no agregaron 
valor.  

2.1 Descripción del Método 
 
     La estandarización de procesos en una actividad 
sistémica para establecer y utilizar estándares, 
establece un mecanismo de formalización y 
documentación de los procesos que constituyen el 
núcleo vital en la producción de un producto [3]. 
Para establecer la metodología en la primera fase 
fue necesario realizar la observación y registro de 
las etapas que se fueron presentando. En una 
siguiente fase, se realizó el análisis del proceso 
para identificar restricciones, puntos críticos, 
variables a controlar, entre otros.   En una tercera 
fase se planteó bases para métodos de producción 
robustos que permitan obtener la calidad requerida, 
minimizando tiempos y costos. 
La razón de establecer el estándar de producción 
del MRC para medir los niveles de plaguicidas en 
lechuga es la reproducibilidad del material, asegurar 
los resultados esperados, buscar la optimización en 
el uso de materiales y herramientas, establecer la 
secuencia de las operaciones y la detección de los 
elementos innecesarios en cada etapa. Según el 
Organismo Internacional de Estandarización [4] la 
estandarización es, “El proceso de formular y aplicar 
reglas con el propósito de realizar en orden una 
actividad específica para el beneficio y con la 

obtención de una economía de conjunto óptimo 
teniendo en cuenta las características funcionales y 
los requisitos de seguridad. Se basa en los 
resultados consolidados de la ciencia, la técnica y la 
experiencia. Determina no solamente la base para 
el presente sino también para el desarrollo futuro y 
debe mantener su paso acorde con el progreso”. 
Busca las mejores formas de conseguir los 
resultados. En la medida que se ejecuta un proceso 
de una misma manera y se hace consciente, se 
puede mejorar más fácilmente. Se considera a la 
estandarización como motor de la innovación y 
como incentivo para la creatividad de las personas 
que están al frente del proceso. La Organización 
Mundial de la Salud [5]   menciona que la inocuidad 
de los alimentos se refiere a la existencia de 
peligros asociados a los alimentos en el momento 
de su consumo (ingestión por los consumidores). 
Como la introducción de peligros para la inocuidad 
de los alimentos puede ocurrir en cualquier punto de 
la cadena alimentaria, es esencial un control 
adecuado a través de toda la cadena alimentaria. 
Así, la inocuidad de los alimentos está asegurada a 
través de la combinación de esfuerzos de todas las 
partes que participan en la cadena alimentaria. 
     La metodología que se describirá surge de la 
necesidad de poder establecer el estándar de 
producción para un producto nuevo, realizarlo fue 
un reto porque el enfoque idealista con el que se 
trabajó fue: “hacer las cosas correctas desde la 
primera vez”, esto por la naturaleza y la complejidad 
del material. Tomando como partida esta ideología 
se hizo uso de la  filosofía de diseño para seis 
sigma (DFSS) aplicada en el desarrollo de nuevos 
productos [6]. Así también para establecer un 
estándar de producción fue necesario lograr ordenar 
un conjunto de procedimientos de trabajo que 
marcaron el mejor método y secuencia en cada 
proceso, así fue posible vincular ambas filosofías 
para establecer el estándar de una manera 
sistémica anticipando el efecto de las fuentes de 
vulnerabilidad del diseño, logrando que el producto 
siempre haga lo que se supone debe hacer, con 
máxima consistencia y mínima variación en 
desempeño. 
 
Fases de la metodología  
 
Debido a una indisponibilidad de datos en la fase 
inicial, la mayoría de las herramientas para la 
mejora de procesos no pueden ser utilizadas, por lo 
que la metodología empleada se basó en 
herramientas que toman en consideración la 
naturaleza única del proceso; a continuación se 
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citan las fases utilizadas para el desarrollo de la 
metodología. 
• Identificar los requerimientos del cliente 
• Describir el diseño  
• Desarrollar y verificar el diseño 
Fase 1: El propósito de la identificación de los 
requerimientos del cliente es desarrollar elementos 
funcionales claves que crearan la satisfacción. En 
este sentido es factible establecer en forma general 
de donde surgió la necesidad de producir el MRC 
para medir los niveles de plaguicidas presentes en 
la lechuga; los residuos de plaguicidas en productos 
agrícolas representan actualmente en el mundo un 
serio problema por los riesgos que se pueden 
generar en la salud de los consumidores y por 
constituirse como una barrera no arancelaria para el 
comercio internacional de los productos agrícolas.  
El efecto que tendrá el poder hacer uso de este 
MRC será para los productores y procesadores de 
vegetales ya que los laboratorios que miden 
residuos de plaguicidas lo harán a través del MRC 
realizando pruebas para poder establecer si el 
vegetal es inocuo en lo concerniente a los niveles 
de plaguicidas.  
Para trabajar en las necesidades del cliente se 
contactó al Comité Estatal de Sanidad Vegetal del 
Estado de Guanajuato A.C (CESAVEG), el cual es 
una organización de productores agrícolas que 
opera como organismo auxiliar de la Secretaria de 
Agricultura, Ganadería, Desarrollo Rural Pesca y 
Alimentación (SAGARPA). Es uno de los 3 
laboratorios a nivel nacional que está autorizado 
para llevar a cabo estudios de laboratorios a través 
del programa de prevención y manejo de riesgos en 
el componente de sanidad e inocuidad con los 
objetivos de fomentar y consolidar la prevención, 
control, confinamiento y en su caso erradicación de 
plagas y enfermedades agrícolas, tanto las 
reglamentadas, emergentes y reemergentes a fin de 
fortalecer la competitividad de los productos 
mexicanos en mercados nacionales e 
internacionales y las que sean motivos de 
restricciones comerciales. 
Ya una vez que se contactó al cliente se realizaron 
una serie de reuniones con el objetivo de conocer 
sus necesidades, a continuación se mencionan en 
forma general el uso que le dará al material.  
• Validar métodos de análisis para determinar 

residuos de plaguicidas en lechuga. 
• Evaluar la competencia de los laboratorios que 

miden residuos de plaguicidas en lechuga. 

• Evaluar que la lechuga no contenga residuos de 
plaguicidas no autorizados  

• Demostrar que los plaguicidas autorizados no 
rebasen los límites máximos permisibles en una 
evaluación. 

La parte de la identificación de las necesidades del 
cliente es de suma importancia en la 
estandarización de los procesos ya que es lo que el 
cliente espera del producto y lo define como valor. 
Para este punto se utilizó la herramienta  QFD. 
Fase 2: Para llevar la descripción del diseño se 
desarrolló el esquema de las etapas que 
conformaría el método como una identificación del 
trabajo a realizar, fueron tomadas en base al 
método científico ya que es un método de 
investigación aplicable a establecer relaciones entre 
los procesos que permitan aplicaciones útiles al 
hombre, en la figura 1 se puede observar en forma 
general las diferentes tareas que idealmente se 
llevaron a cabo para la generación del estándar. 

 
Fase 3: Para el desarrollo y verificación del diseño 
una vez establecidas las etapas se definió el 
problema objeto de estudio, siendo este el paso 1, 
el cual era el desconocimiento del estándar de  
producción del  material de referencia certificado 
para medir los niveles de plaguicidas en lechuga; el 
desarrollo de dicho material era en sí mismo el 
desarrollo de un nuevo producto en el país y no se 
tenía un claro conocimiento de los procesos que 
intervendrían en su producción.  
La definición de la problemática a resolver así como 
la formulación de las hipótesis fueron de las 
primeras actividades que se desarrollaron, en el 
paso 2 se establecieron las hipótesis, a continuación 
se presenta  la primera: La documentación de las 
distintas etapas del proceso de producción y la 
identificación de los puntos clave del proceso de 
producción del material ayudara a definir un 
estándar de producción. La segunda hipótesis fue: 
La generación de un estándar de producción a 
través de herramientas de ingeniería industrial 
lograra  productos reproducibles y repetibles.  
En el paso 3 se llevó a cabo el análisis de las partes 
que intervendrían en el desarrollo las cuales fueron 
las organizaciones mencionadas con anterioridad. 
Posteriormente se llevó a cabo el paso 4 que fue la 
integración del equipo de trabajo, el cual  estuvo 
constituido por los representantes de cada uno de 
los grupos profesionales relacionados con las 
actividades en cada etapa, todos realizaron aportes  
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muy significativos para asegurar la factibilidad de los 
procesos. El perfil de los miembros del equipo 
contempló profesionales en su área y con 
reconocimiento en sus actividades laborales. Sin 
embargo en algunos casos se requirió la presencia 
de expertos que no estaban en contacto directo con 
el equipo pero que su aportación fue clave en el 
trabajo. 
En el paso 4 se analizó la cadena de valor para 
identificar los procesos clave en la fabricación del 
material, el establecer el estándar fue un desarrollo 
de innovación ya que se definió un proceso 
orientado a organizar los recursos humanos, 
tecnológicos y económicos en un sistema.  
Se realizó un diagrama de bloques el cual presenta 
los procesos que intervinieron en la generación del 
material; en el paso 5 usando de la técnica la 
observación en la búsqueda de los datos  para 
encontrar relación en el fenómeno de investigación, 
además de que es un procedimiento para adquirir 
conocimiento, así que fue necesario asistir a cada 
lugar en donde se iban desarrollando los procesos. 
Resultó indispensable registrar toda la información 
recabada, para poder después organizar dicha 
información en un conjunto coherente.  
Una vez concluidas las etapas de colección y 
procesamiento de datos se inicia con una de las 
más importantes fases de una investigación: el 
análisis de datos siendo este el paso 6, donde es 
necesario el entendimiento y la  comprensión del 
proceso por medio del cual fue necesario expandir  
los datos más allá de la narración descriptiva. Con 
los datos obtenidos se establecieron ordenaron y 
manipularon a fin de explicar e interpretar las 

posibles relaciones que expresan las variables 
estudiadas en cada proceso.  
En el paso 7 el establecimiento del estándar  
permitió dar seguimiento de cada una de las tareas 
de los procesos, en aras de asegurar los resultados 
finales. Para formalizar la información se utilizaron 
diagramas de bloques, diagramas SIPOC, 
diagramas de flujo y el estándar de proceso como 
tal ya que establece los materiales requeridos para 
la ejecución de la tareas, los resultados esperados, 
que en ciertas ocasiones se convierten en los 
indicadores de verificación de los procesos, también 
los principales problemas y algunas de las acciones 
correctivas para garantizar que la tarea sea 
ejecutada de manera completa, incluso cuando se 
presenta un resultado no esperado.  
En el paso 8 se realizó la elaboración de resultados 
y conclusiones, en donde se estableció el resumen 
de los aspectos más importantes, la evidencia de 
cómo se lograron los resultados, las aportaciones 
que se generaron en el desarrollo de la 
investigación.  
 
3. RESULTADOS 
 
En la primera fase se indagaron los parámetros que 
es preciso controlar para producir un candidato a 
MRC: Variedad vegetal a cultivar, plaguicidas 
comúnmente aplicados, límites máximos 
permisibles, cantidades a aplicar para superarlos y 
contaminar el producto, etc.   En la siguiente fase se 
indagaron las operaciones a las que el material 
contaminado es sometido para preparar la muestra: 
secado, liofilización, molido, homogeneización, etc. 
En la tercera fase se proponen métodos esbeltos 

Figura 1 Etapas para la definición del estándar
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para realizar tales acciones Como resultado del 
presente trabajo se ha presentado la propuesta 
formal de protocolo para estandarización del 
proceso de fabricación del MRC para plaguicidas en 
lechuga.    
 
4. DISCUSIÓN 
 
La aplicación de una metodología de 
estandarización de procesos en los procesos de 
materiales de referencia certificados fue un reto 
importante ya que se realizó el seguimiento en 
tiempo real de la mayoría de los procesos, sin 
embargo no fue posible mapear toda la cada de 
valor de producción por cuestión del tiempo en el 
desarrollo del material y los tiempos escolares ya 
que se desarrolló en una tesis de maestría; una de 
las ventajas del trabajo es que ahora se cuenta con 
un estándar que podrá ser utilizado en el desarrollo 
de materiales al caso estudiado, una de las 
desventajas es que su enfoque fue en el material 
mencionado sin embargo el trabajo sirve de base 
para el desarrollo del cualquier material, previa 
adaptación de acuerdo a la naturaleza del material. 
 
5. CONCLUSIONES 

Hoy en día las empresas y los organismos 
productores de bienes y servicios compiten por el 
protagonismo y la subsistencia en un mundo 
globalizado. El reto es alto y por ello realizan 
gestiones estratégicas para el control y desarrollo 
de la manufactura de sus productos. Uno de los 
desafíos más importantes que llevan a cabo es 
transformar una estructura diversificada de un 
proceso productivo a una sistémica, siendo la base 
de esto la estandarización de los procesos. El 
impacto de pasar de un entorno independiente a 
uno estándar es claro: Establecer mayor visibilidad y 
control de las etapas productivas para lograr 
procesos eficientes y  productos repetibles. La 
eficiencia de los procesos productivos para el 
desarrollo de los materiales de referencia 
certificados está basada en la optimización de cada 
una de sus etapas y eso se logra a través de la 
aplicación de estándares que lleven los recursos y 
las estrategias hacia un mismo fin la eficiencia en el 
desarrollo de estos.  
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Resumen:  
 
A través del aseguramiento metrológico, las empresas de diferentes sectores productivos administran 
actividades técnicas y de gestión, enfocadas a la medición de magnitudes críticas; el control de dichas 
magnitudes influye directamente en el cumplimiento de las características de calidad tanto para el proceso 
como para el producto. El presente trabajo de investigación facilita la creación del modelo que asegure las 
actividades metrológicas en la industria, caracterizándose por su versatilidad en el momento de ser 
implementado. Para lograr el modelo planteado en la presente investigación, se realiza la caracterización del 
sistema de gestión metrológica en las empresas de los sectores mencionados. 
  
 
1. INTRODUCCIÓN 
 
El sistema de gestión de las mediciones, define un 
modelo para la gestión de los procesos de medición 
y para la confirmación metrológica del equipo 
utilizado, apoyando así el cumplimiento de todos los 
requisitos metrológicos de la organización [1]. 
 
El desempeño de los procesos productivos de la 
organización depende de las actividades técnicas y 
de gestión enfocadas a la gestión metrológica, 
siendo esta etapa previa al desarrollo de estrategias 
de control y ajuste de procesos para evitar 
mediciones erróneas que influyan en la calidad de 
los productos [2]. 
 
La implementación de sistemas de gestión como 
estrategia para la buena administración de los 
procesos requiere de una exacta medición en cada 
una de las actividades establecidas dentro del 
sistema organizacional, es en este momento donde 
las estrategias de control realizadas en los procesos 
productivos toman valor, por esta razón es 
necesario que la industria cuente con un modelo de 
aseguramiento metrológico que permita reducir la 
incertidumbre de la medición y a través de su 
exactitud aumente la capacidad del proceso [3]. 
 
El modelo de aseguramiento metrológico permite 
reducir la incertidumbre de la medición en los 
procesos de producción, a través de la 

incorporación de equipos de medición acordes a su 
uso previsto, la aplicación de procedimientos de 
medición estandarizados y referenciados a normas 
técnicas, la documentación de procesos generando 
trazabilidad en la medición y el logro de las 
competencias del personal que intervienen en cada 
una de las mediciones. 
 
La estimación de incertidumbre de la medición 
dentro de los procesos productivos, tiene efecto 
directo sobre las actividades de control de calidad y 
mejora continua. Para la presente investigación es 
fundamental determinar las fuentes de 
incertidumbre en los diferentes sectores 
productivos, esto con el fin de fortalecer el modelo, 
el cual una vez implementado permita gestionar 
acciones que mitiguen y prevengan errores en los 
resultados de mediciones y por ende optimizar el 
control sobre los procesos productivos. Durante la 
validación del modelo se hace uso de herramientas 
estadísticas, teniendo como supuesto que la 
incertidumbre se distribuye normalmente y de 
manera uniforme. Las expresiones exactas y 
aproximadas son derivados que permiten el diseño 
de procedimientos adecuados que referencian el 
modelo de aseguramiento metrológico referenciado 
en la presente investigación [4]. 
 
El modelo de aseguramiento metrológico planteado 
en el presente proyecto orienta y recomienda en el 
desarrollo de actividades de medición desde las 
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 Apoyo por parte del Instituto Nacional de 
Metrología - Colombia 

 
Desventajas: 
 
 Poca colaboración por parte de técnicos 

expertos pertenecientes al sector industrial. 
 Altos índices de rotación del personal 

encargado de metrología. 
 Complejidad de los procesos productivos. 
 Diferencias entre las estrategias de medición y 

control de procesos, implementadas por las 
empresas de un sector específico. 
 

Detalles destacados: 
 
 Interacción entre la academia y el sector 

productivo. 
 Trabajo en conjunto de empresas de diferentes 

sectores industriales. 
 
 
5. CONCLUSIONES 
 
 No se evidencia estandarización en los 

procesos de medición implementados en la 
industria caso de estudio. 

 Se observa poca fiabilidad en el resultado de la 
medición para las magnitudes de influencia. 

 Las empresas caso de estudio no estiman la 
incertidumbre de medición en sus procesos 
productivos como insumo para el control de los 
mismos. 

 Las empresas caso de estudio para la presente 
investigación no comparten buenas prácticas de 
aseguramiento metrológico entre las mismas, 
generando así desconocimiento sobre el tema. 

 Se observa conocimiento parcial de la norma 
NTC 10012, por parte del personal técnico en el 
área de instrumentación y metrología. 

 Los criterios sobre medición de procesos 
establecidos en normas de gestión, se integran 
con enfoque de sistema organizacional. 
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Resumen: Se presenta un método para la calibración de piranómetros con trazabilidad directa a patrones en 
el sistema internacional de unidades (SI), el método hace uso de detectores piroeléctricos  eléctricamente 
calibrados (ECPR) como patrón y ofrece numerosas ventajas sobre los métodos convencionales de 
calibración en exterior disminuyendo notablemente la incertidumbre heredada del patrón y la incertidumbre 
final del coeficiente de sensibilidad del piranómetro calibrado, la incertidumbre alcanzada con este método es 
de 2.1% para un factor de cobertura k=2. 
 
 
1. INTRODUCCIÓN 
 

De acuerdo a las diversas normas de calibración 
revisadas en [1], tradicionalmente la calibración de 
piranómetros con pirheliómetros de referencia [2] y 
Piranómetros con piranómetros de referencia[3] se 
han llevado a cabo con instrumentos trazables a la 
escala radiométrica (world radiometric reference) 
WRR [4], estableciendo la equivalencia de  la escala 
WRR y la escala radiométrica mantenida en el SI 
por medio de comparaciones a nivel primario [5], a 
través de mediciones de radiómetro criogénico y 
pirheliómetros de cavidad. Sin embargo la medición 
directa de piranómetros con instrumentos 
radiométricos convencionales de laboratorios de 
radiometría es posible con diversas ventajas 
inherentes a la calibración en interiores y 
disminución en la cadena de trazabilidad a un 
patrón primario, así como la mejora sustancial de la 
disponibilidad del experimento. 
Los sistemas de calibración de piranómetros en 
interiores esencialmente hacen uso de las normas 
internacionales y realizan la calibración de 
piranómetros usando como patrón piranómetros de 
referencia y sistemas de traslación para asegurar 
misma intensidad de la fuente en el mensurando y 
el patrón. En estos casos es requerido un 
piranómetro de referencia calibrado a su vez con un 
pirheliómetro en campo. 
 La definición del mensurando en la calibración de 
un piranómetro es  de suma importancia ya que al 
tratarse de un conjunto de detectores térmicos 
(termopilas) dispuestos en serie, la sensibilidad con 

la intensidad de la luz incidente se mantiene baja 
así como la imposibilidad de medición con haces 
laser de tamaño menor que el área del sensor, 
debido a su alta dependencia espacial de la 
sensibilidad o uniformidad de respuesta del 
detector. De tal forma que la irradiancia promedio en 
el área completa del detector es la magnitud a 
comparar con respecto al patrón y en donde la 
posición, orientación  y tamaño del sensor debe ser 
definida a fin de determinar la irradiancia promedio 
durante un ejercicio de calibración. 
Los ECPR que son instrumentos radiométricos de 
referencia, hacen uso de cristales piroeléctricos que 
con el acondicionamiento apropiado pueden obtener 
alta sensibilidad por medio de sistemas de 
reducción de ruido tipo lock-in, operan por 
sustitución eléctrica de las mediciones de potencia y 
usando sensores recubiertos para alta eficiencia de 
absorción de luz[6].  El área expuesta de un ECPR 
es definida por una máscara metálica que puede ser 
dimensionada con  baja incertidumbre por ejemplo 
con mediciones de no contacto. 
 
2.  DESARROLLO EXPERIMENTAL 
 
En el proceso de medición con un ECPR es 
requerido el uso de un modulador de la luz de 
entrada al sensor, por lo cual en el arreglo 
experimental desarrollado se incorporó un 
interruptor óptico de tipo mecánico (chopper) con 
50% promedio de exposición de luz. El esquema de 
medición utilizado se muestra en la figura 1. 
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Figura 1. Esquema de sistema de calibración de Piranómetros 

 
 
El método propuesto está basado en la medición 
por comparación de la irradiancia de la fuente en 
ambos sensores, considerando que la irradiancia no 
cambia sensiblemente durante el proceso. Si se 
considera una fuente con distribución de intensidad 
plana sin divergencia, se esperaría que la 
irradiancia de la fuente sea constante en el plano de 
ambos sensores independientemente del tamaño 
del plano del sensor, siempre que esté cubierto por 
el área iluminada de la fuente. Sin embargo con el 
uso de una fuente convencional del tipo tungsteno–
halógeno y con difusor MR16 o MR11, se espera 
que exista un máximo de intensidad con distribución 
radial simétrica con un tamaño definido por la 
distancia normal de la fuente al plano del sensor. 
Debido a la distribución radial de la intensidad, es 
necesario introducir una corrección por la diferencia 
de tamaño entre las áreas sensibles del piranómetro 
y del ECPR usado como patrón, quedando sin 
efecto dicha corrección cuando ambos sensores 
tienen la misma área o la divergencia del haz de luz 
de la fuente fuera despreciable.  

El piranómetro debe ser alineado con el plano del 
sensor normal a la fuente, lo que se consigue 
alineando la superficie de referencia del instrumento 
con una montura adecuada simulando el uso del 
instrumento con seguidor solar, de este modo la 
calibración es llevada a cabo considerando 
únicamente radiación directa de la fuente y de igual 
magnitud a la medida por el patrón siempre que la 
distancia entre el plano de ambos detectores a la 
fuente sea la misma. 
 
2.1. Definición del mensurando 
 
El piranómetro expuesto a la operación en exterior 
tendrá una respuesta en tensión eléctrica V 
expresada en general de la siguiente forma: 
 

( )difusadirecta IIRV += )cos()( θθ  (1) 

Con θ el ángulo solar cenital, directaI la irradiancia 

directa, difusaI la irradiancia difusa colectada por el 

domo del piranómetro en la orientación de medición 
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y )(θR el coeficiente de sensibilidad como función 

del ángulo de orientación del instrumento con 
respecto al sol con unidades de [V m

2
/W]. Sin 

embargo en condiciones de laboratorio se evita la 
irradiancia difusa de la fuente y el plano del 
piranómetro y del patrón deben ser normales al 
máximo de intensidad de la fuente. De tal forma que 
la respuesta en tensión eléctrica del piranómetro 
puede ser definida de acuerdo a la siguiente 
expresión: 





 +== ∫∫∫

b

a

a

directa

b

directa drrFdrrFRIdrrFIRV )()()()()(
0

0
0

0 θθ

(2) 

Con directaI Irradiancia máxima en el punto central de 

la distribución. )(rF la función de distribución 

espacial normalizada de la intensidad y  b el radio 
del detector ECPR.  
El área del detector piroeléctrico es circular con 
radio b y es mayor que el área del detector patrón  
con radio a. 
Una respuesta similar se tiene para el patrón de 
acuerdo a lo siguiente: 

∫=
a

directapatron drrFII
0

)(  (3) 

Las expresiones (2) y (3) no incluyen ninguna 
corrección por respuesta espectral debido a que 
ambos sensores tienen una respuesta plana. 
De (2) y (3) se tiene que la respuesta del 
piranómetro en irradiancia para incidencia normal 
es: 

∫

∫∫

−−
=

=





 −−

=

b

a
badirectapatron

b

a
ba

a

directa

drrrFII

V

drrrFdrrFI

V
R

)(

)()(

)(

0

0θ

 (4) 

La función de distribución espacial )(rF se debe 

medir durante el proceso de calibración y su valor 
normalizado tiene variaciones ligeras con el cambio 
de la distancia normal de la fuente al plano de los 
detectores, dichas variaciones son debidas 
únicamente a la incertidumbre del proceso de 
alineación de la medición. 
La  determinación de la irradiancia en el plano de 
los detectores está basada en la premisa de tener la 
misma distancia normal de la fuente a cada uno de 
los planos de los detectores, lo cual se puede 
asegurar con la alineación mecánica de los bordes 
de referencia exteriores al domo en el caso del 
piranómetro y el plano de referencia de piroeléctrico. 
La distancia de la fuente al plano del detector es 
arbitraria y solo limita la intensidad máxima posible, 

que en el caso de lámparas de 35W tipo MR11  y 
las distancias evaluadas alcanza un máximo de 800 
W/m

2
. 

 
 
3. RESULTADOS 
 
Con el método expuesto, se realizó la calibración 
para diferentes distancias de la fuente al plano del 
sensor de un piranómetro K&Z modelo CMP6 contra 
el patrón ECPR. Ambos instrumentos fueron 
montados y alineados de acuerdo a la figura 1. 
 El detector ECPR fue centrado con un láser de 3 
mm de diámetro y fue alineando el plano del sensor 
con incidencia normal a la fuente. Adicionalmente se 
localizó el valor máximo de intensidad y se verificó 
que la distribución de irradiancia con referencia a 
ese punto fuera simétrica. El piranómetro fue 
alineado con el detector normal a la fuente usando 
su base como referencia y fue centrado con un láser 
a la misma posición de centrado del ECPR 
desplazando la plataforma móvil. 
La alineación de los planos de los detectores se 
realizó tomando como referencia el borde exterior 
del domo externo del piranómetro. La distancia 
normal de este borde a la fuente fue ajustada en el 
ECPR para asegurar el mismo valor de irradiancia 
de la fuente. 
Los resultados de medición para las diferentes 
distancias con respecto a la fuente se muestran en 
la gráfica 3.  
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Figura 3. Coeficiente de sensibilidad como función 
de la distancia a la fuente; las barras representan la 
incertidumbre de medición en irradiancia para cada 
punto. 
 
La reproducibilidad alcanzada para una longitud fija 
usando el método propuesto es mejor de 0.6% y es 
la principal fuente de incertidumbre en el método 
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debido a que el patrón ofrece una incertidumbre 
estándar menor a 0.5%.  La estimación de 
incertidumbre para los valores de calibración es 
mostrada en la tabla 1.  Calculada para el promedio 
de las distancias de la figura 3, a una irradiancia 
nominal de 500 W/m

2
. 

 
3.1. Corrección por diferencia de áreas. 
 
La medición del área para el piranómetro bajo 
calibración se determina por medio de un haz laser 
de 3 mm de diámetro alineado a incidencia normal 
con respecto a la base del instrumento usando un 
espejo plano para dicha alineación. Por medio de un 
barrido cruzando el centro del detector se obtiene la 
gráfica de distribución de intensidad con respecto al 
desplazamiento en el sensor. 
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Figura 2. Diagrama para análisis de refracción del 
haz laser en domos de piranómetro CMP6, para el 
análisis el haz ingresa horizontal (normal al 
detector) con altura yi, considera un índice de 
refracción de vidrio n=1.5 y el haz sale con altura yo 
solo función de la altura yi de ingreso. 
 
 
Con la medición de distribución de irradiancia se 
determina el diámetro del sensor con la exactitud 
necesaria considerando que de acuerdo a la figura 
2, el cálculo de la refracción máxima producida por 
el paso a través de ambos domos de un haz 
horizontal con altura yi dará lugar a una variación en 
la altura menor de 0.03% (0.06% tomando en 
cuenta ambos extremos) , dicha contribución a la 
incertidumbre es despreciable de acuerdo a los 
valores mostrados en al tabla 1 donde en el cálculo 
de la incertidumbre del factor de corrección de área 

se ha incluido la incertidumbre en la estimación del 
diámetro.  
El modelo empleado para la estimación de 
incertidumbre está definido de acuerdo a la 
expresión 5 y es empleado con la metodología de la 
GUM [7] para obtener la estimación final de la 
incertidumbre indicada en las expresiones 6 y 7.  
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Donde iµ es el valor de la incertidumbre de los 

diferentes parámetros en la expresión 5, SK es el 

factor de exposición del interruptor óptico obtenido 
durante la calibración midiendo la razón de señal 

con interruptor operando y apertura total. AF es el 

valor de la integral del radio a al b de la función de 
distribución de intensidad de la fuente también 
medida durante la calibración.  
En la expresión 7 evaluada en la tabla 1, se ha 
considerado la incertidumbre por reproducibilidad 
del método y adicionalmente la incertidumbre 
generada por la alineación de sensores, que fue 
determinada considerando una error máximo de 1 
mm en la determinación de la distancia de la fuente 
al  plano de los sensores. 
La distribución espectral de la fuente de tungsteno-
halógeno no  influye en el método de medición y 
puede ser sustituida por cualquier otra lámpara que 
ofrezca una distribución de intensidad con simetría 
radial y la mejor divergencia posible. La distribución 
espectral de la fuente fue medida con un 
espectrómetro de CCD y se muestra en la figura 4.  
 
El Coeficiente de sensibilidad promedio 

)( 0θR obtenida para las diferentes distancias 

mostradas en la figura 3, es de  10.24 µVm
2
/W  con 

incertidumbre expandida de ± 2.1 % (k=2) . 
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Medición de tensión 

eléctrica del piranómetro V 

( V ) 7.00E-09 V 4.02E-03 m2/W 2.81E-11 0%

Coeficiente de exposición  

Ks 1.00E-03 1.00E-05 Vm2/W 1.00E-08 1%

Calibración del patrón 

Ipatron  (W/m2) 2.500            W/m2 4.03E-08 V(m2/W)^2 1.01E-07 89%

Medición de intesidad 

nominal (Idirecta) 1.000            W/m2 3.35E-10 V(m2/W)^2 3.35E-10 0%

factor de corrección de 

areas FA 1.35E-08  (Vm2/W) 1.01E-05 1.37E-13 0%

Reproducibilidad de las 

mediciones (Vm2/W) 3.42E-08 Vm2/W 1.00E+00 3.42E-08 10%

µ 0.107          µVm2/W

k 2.02

U 0.22            µVm2/W

U 2.1%

aportación 

porcentualFuente de incertidumbre

Incert. 

Estandar Unidad

Coef         

Sens

Unidad    

Coef    Contribución

 
Tabla1. Estimación de incertidumbre de los resultados de calibración. 
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Figura 4. Distribución espectral de la fuente de 
tungsteno-halógeno con filtro dicroico empleada en 
la medición.  
 
 
4. CONCLUSIONES 
 
El método de calibración presentado para la 
calibración de piranómetros usando un radiómetro 
piroeléctrico trazable a radiómetro criogénico es 
novedoso y aun cuando no está contenido en las 
recomendaciones de normas internacionales, los 
resultados para la reproducibilidad del método y la 
trazabilidad a patrones del sistema internacional 
aseguran la confiabilidad para la calibración de 
piranómetros en interiores. Adicionalmente se tienen 

diversas ventajas al no requerirse corrección 
espectral ni una distribución espectral ad hoc de la 
fuente para realizar la calibración. El método es 
significativamente rápido y simple comparado con 
los métodos al exterior y brinda la posibilidad de 
obtener el factor de respuesta  a irradiancia normal 
para cualquier instrumento basado en sensores 
térmicos. La respuesta angular del instrumento debe 
estudiarse posteriormente.  
Los errores sistemáticos como el de posición del 
plano del detector con respecto al plano del patrón y 
al error debido a la divergencia de la fuente se 
presenta en todos los métodos de laboratorio 
cuando la divergencia de la lámpara es mayor que 
la divergencia de fuente natural. Estos errores 
pueden ser evaluados con estudios cuidadosos 
usando fuentes de simulador de la mejor clase y se 
estiman menores del 1%. El error por la distribución 
de intensidad y la diferencia de área de los 
detectores, es apropiadamente corregido cuando el 
diámetro del detector es conocido o medido con 
ayuda de un haz laser. El valor de incertidumbre 
obtenido con este método es menor que el obtenido 
de fábrica para algunos instrumentos y puede ser 
optimizado de acuerdo a la mejora en la divergencia 
de la fuente de luz. Cabe mencionar que la 
incertidumbre ofrecida por el método presentado sin 
las mejoras de fuentes de luz es incluso adecuada 
para los piranómetros de primera clase y menores 
clasificados en la norma ISO 9060. 
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Abstract: We present an overview of our efforts toward using optical radiation pressure as a means to 
measure optical power from high-power lasers. Early results with measurements ranging from tens of watts to 
92 kW prove the concept, but validation uncertainties between 7 and 13 % must be reduced. We discuss 
improvements that are in progress for our next-generation radiation-pressure optical-power meter. 
 
 
1. INTRODUCTION 
 

Traditionally, high-accuracy optical-power 
measurements of high-power lasers involve 
absorbing as much of the laser power as possible in 
a power-sensor and measuring the resulting 
temperature change of thatsensor. This allows high 
powers to be measured to ~ 1 % accuracy levels. 
However, since these thermal (calorimeter) power 
meters must absorb the incident optical power, their 
volume and response period must scale linearly with 
their optical energy capacity. For example, at a 
100-kW capacity, such power meters have volumes 
on the order of 1 m

3
. Flowing-water optical power 

meters measure optical power directly, allowing 
faster response times which are less dependent on 
power capacity, but their size still scales linearly with 
optical-power capacity. And in both cases 
(calorimeter or flowing-water power meter), high 
accuracy is dependent on the majority of the optical 
power being absorbed by the sensor, precluding 
high-accuracy absolute power monitoring during 
laser use. 
 
This illustrates the potential advantages of a 
radiation pressure-based optical-power meter thatby 
design minimizes optical power absorption – its size 
and response time do not scale with power capacity, 
and it allows high-accuracy laser power monitoring 
without interruption to the laser beam. We are 
investigating radiation pressure as an alternate 
method for laser power measurement. Here we 
summarize our preliminary results and discuss the 
next steps needed to bring this power-measurement 
paradigm to maturity. 
 

Radiation pressure has been well-understood for 
over a century [1-3], and the benefits of a radiation-
pressure optical power meter have been recognized 
for many years with several prototypes considered 
or assembled [4-8]. However, the force 
measurements in these previous designs were 
based on torsion balances, which offer high 
sensitivity but haveseveral limitations. These include 
a slow time response due to long oscillation periods 
(tens to hundreds of seconds [9]), difficulty in scaling 
to larger beam diameters, the requirement of 
operation in a vacuum environment, inability for 
fundamental calibration to a force standard, and 
limited portability. But, today, with industrial, 
defense, and research laser powers from kW to MW 
levels, and robust commercial scales with precisions 

at the nanoNewton level (0.1 µg) or better, a robust 
radiation-pressure approach to absolute power 
measurement in high-power lasers has become 
practical. Our goal in this work is not to demonstrate 
accurate measurement of radiation pressure, which 
has already been done. But rather, we seek to 
develop a practical radiation-pressure-based optical 
power meter that is capable of operating at the kW 
level and above, using a commercial-grade scale, to 
yield absolute accuracy in the range of a few 
percent. 
 
We discuss the status of this work, modifications for 
the next-generation power meter, and collateral 
efforts to investigate mutual calibration between 
mass and optical-power measurements.  
 
2. DEMONSTRATION OF FEASIBILITY 
 
Figure 1 illustrates our design for a radiation-
pressure-based optical power meter. It consists 
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simply of a mirror attached to the actuator of a 
mechanical scale. The optical power is easily 
relatable to the force exerted on the mirror, and the 
reflected beam is available for its intended use 

(cutting, heating, etc.).  
 
The theory is simple. Since light carries momentum, 
a force is required to change a laser beam’s 
wavevector. Specifically, light reflecting from a mirror 
imparts a force on that mirror. We measure that 
force as a means to determine a laser beam’s 
optical power. The force F required to change an 
object’s momentum pdepends on the time rate of 
that change F=dp/dt.The momentum of a beam of 
light carrying energy E is given as |p|=E/c, where c 
is the speed of light. So, for a beam with optical 
power P=dE/dt, a perfectly reflecting mirror will 
reverse the momentum of the incident light, 
generating a force F=2P/c. Accounting for an 
imperfect mirror and non-normally incident light, 

  ( ) θ= 2 / cos( ),F P c r   (1) 

where α= + −(1 ) / 2r R R  accounts for the fact that 

an absorbed photon imparts all its momentum, and a 
reflected photon imparts twice its momentum. R is 

the mirror reflectivity, α indicates the fraction of non-

reflected light absorbed by the mirror, andθ  is the 
angle of incidence. Equation (1) describes a 
maximum power-to-force conversion factor of 

2/c = 6.67×10
-9

 N/W for normal incidence on a 
perfectly reflecting mirror. 
 
We used a commercial scale (“balance”) to measure 
the radiation force exerted by lasers ranging in 
power from 10’s of watts up to almost 100 kW. This 
work is detailed in [10] but is summarized here for 
convenience.Our initial goal was to demonstrate that 
radiation pressure could be measured for kilowatt-

level laser powers with existing portable scale 
technology. This involved not only demonstrating the 
accurate measurement of the radiation force on a 
mirror using a commercial scale, but verifying that 
the force measured was indeed due to radiation 
pressure.The scale was an off-the-shelf direct-
loading force restoration balance [11] with a 100-nN 

(10-µg) resolution. The direct-loading balance 
design is integral to the practical operation of this 
radiation-pressure power meter. The direct-load 
mechanism [11] does not require gravity for its 
mechanical operation, so, by removing the spring 
that compensates for the weight of the balance pan, 
we were able to operate the balance in an 
orientation where the force was measured 
horizontally. This significant feature allows the laser 
beams to travel and be measured in a horizontal 
direction (parallel to the plane of the floor) which is 
the usual direction of travel. This avoids the 
requirement to generate vertically propagating light, 
which is a practical laser safety issue, particularly 
important at the highest laser powers. 
 
Low-power measurements were made with a530 W 
Yb-doped fiber laser source, centered at 1071 nm 
with a 5 nm full-width-at-half-maximum bandwidth. 
Although the 3.5µN of radiation force was at the low 
end of our scale’s operation range, it provided 
sufficient signal-to-noise ratio to demonstrate 
feasibility. The mirror (dielectric coated glass 
substrate, 2.54-cm diameter)reflectivity was 
measured to be better than 0.997 over a range of 
incident angles between 7° and 45° for the fiber 
laser’s operating wavelength. 
 
At these relatively low laser powers of a few hundred 
watts, room air currents (and acoustic events) as 
well as temperature drift of the scale were 
sufficiently strong to obscure the identification and 
measurement of radiation force on the scale.  To 
isolate the radiation force from these noise effects, 
the laser’s output amplitude was current-modulated 
(100 % depth) with a 0.1 Hz square wave. 

Fig. 1.Prototype radiation-pressure power-meter 
configuration.Typically, the laser beam 
propagates in a horizontal plane, requiring the 
scale to operate in a “vertical” orientation with the 
mirror surface in a vertical plane. 
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Fig. 2. Scale reading (in force units) for 530 W 
incident power modulated at 0.1 Hz. The average y-
axis value is arbitrary since it includes the initial 
(non-zero) mass reading of the scale. 
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Thisrelatively slow modulation was chosen to 
accommodate the scale’s internal digitizer circuit’s 
effective response period of ~ 2 s. The scale reading 
was converted from mass to force by using the 
gravitational constant g = 9.80 m/s

2
. Figure 2 shows 

typical measurement results, illustrating drift due to 
thermal effects and random air currents. 
 
2.1 Effect of air currents 
 
We demonstrated the significance of room air 
currents by taking a similar data set where the mirror 
was enclosed by ahousing mounted against the front 
face of the scale with an anti-reflection-coated 
window in front of the mirror. This isolated the mirror 
from the effects of room air motion and yielded the 
lower-noise result seen in Figure 3. Note that a slow 
drift due to scale temperature remains, which we 
attribute to thermal heating from the incident laser 
power.Air currents (or acoustic noise) is even more 
of a concern when measuring lasers with large 
beam diameters since the mirror size must scale 
accordingly. Of course, measurement uncertainty 
will be affected by the uncertainty of the reflectivity 
of the entrance window. However, window 
transmission can be known to a fraction of a percent 
and the increased uncertainty is justified by the 
achievable noise reduction.  

 
2.2 High power operation 
 
To examine the upper power range, we operationally 
tested our meter with a 100 kW CW CO2 laser. In 
order to accommodate the larger 10-cm beam 
diameter without drastically increasing the mirror 
mass, we used a 20-cm diameter silicon wafer 
coated with gold and a surface dielectric layer, 

providing R=0.998 at 10.6 µm and 45° incidence 
angle. With the increased mirror area the balance 

was particularly susceptible to slight air currents. It 
was partially protected by a housing with cylindrical 
bafflessurrounding the input and output light paths 
(no windows were used). We measured the resultant 
force on the scale for a 3-s exposure of 
unmodulated 24 kW and 92 kW laser powers at a 

nominal 45° angle of incidence. The optical power 
measured by the scale for the 92 kW shot is shown 
in Figure 4. We experienced no damage during the 
exposure, but did see a delayed drift in the scale’s 
background power (force) reading, which became 
apparent after the laser pulse ended (see Figure 
4).The measured injected power level was 13 % 
lower than expected. 

Due to limited access time with the high-powere 
CO2 laser, we were unable to directly investigate the 
cause of the slow background increase. However, 
suspecting residual heating of the scale, we later 
tested the heat transmitted through the silicon mirror 
using a lower-power CO2 laser in our laboratory (1.5 
kW). We applied ~480 W/cm

2
in a 2-cm diameter 

spot and measured the time-dependent temperature 
rise at the back face of the mirror. Scaling this rise 
by a factor of 2.3 to account for the difference 
between the power density during the 92 kW shot 
and that achieved during our test, we found the 

Fig. 4.CO2 laser power vs time (for ~ 92 kW 
injected power) measured using radiation pressure. 
Red curve is scale output (corrected for mirror 
reflectivity and angle of incidence), shaded region 
indicates injection duration. 
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temperature behavior shown in Figure 5.The shape 
of the predicted temperature rise agrees well with 
the background power increase that follows the 
92 kW pulse. It can also be seen that at ~ 10 s an 
exponential decrease in this background level 
begins, presumably due to the onset of cooling after 
the laser power was removed. We currently lack 
accurate assessment of the temperature 
dependence of the scale (in horizontal orientation), 
so we have no correlation between scale 
temperature and power optical power measurement 
error. But qualitatively the agreement seems 
promising. 
 
As the next-generation prototype is being 
developed, we have added insulation to the scale 
body and are testing an aerogel insulator between 
the mirror backing and the scale to drastically 
reduce heat transfer. 
 
2.3 Measurement uncertainty 
 
In Figure 6, we plot the measurement results for 
both the fiber laser and the CO2 laser 
measurements. The force on the scale is plotted as 

a function of effective optical power θcos( )PR , 

which normalizes the effects of reflection and 
incident angle. The solid line indicates the 
theoretical prediction of Equation (1). As an estimate 
of the noise, with no laser power incident on the 

scale, we measure 0.1 µN of force. Within this noise, 
we see a linear response to laser power with a best-

fit slope of 6.23×10
-9

 N/W (~7 % below the 
theoretical 2/c slope). 
 

We evaluated the significance of the discrepancy in 
the measured force-to-power ratio by considering 
the measurement uncertainty. Our initial uncertainty 
estimates are comparable with the discrepancies 
seen. For the fiber laser measurements, the incident 

laser power was measured indirectly and is known 
to only ~2 % uncertainty. The scale’s mass 
calibration was verified only down to 1 mg, so, the 

uncertainty over the 0.3 to 3 µN force range 
generated by the laser powers used could be only 
estimated as greater than 2 % [10]. Since that time, 
we have improved the mass calibration technique 
and are able to demonstrate scale calibration 
uncertainties for1 and 2 mg to be nominally 0.5 % 
(measured on comparable scales as the original 
scale could not be retested). We expect that 
operating the scale in the non-standard “horizontal 
force” orientation should have a negligible effect on 
its calibration due to supporting flexures operating 
independent of gravity. However, due to the ~500 W 
maximum fiber laser power level in our laboratory, 
we have been unable to generate sufficient signal-
to-noise ratio to verify agreement between horizontal 
and vertical operation to better than 1-2 %. Our 
future plans are to implement a multi-kilowatt fiber 
laser for this comparison procedure. The uncertainty 
on the measured mirror reflectivity is only a few 
tenths of a percent. From this rough preliminary 
work, we can only estimate the total measurement 
uncertainty to be on the order of “several percent”, 
commensurate with the measured 7 % 
disagreement with theory. For the high-power CO2 
laser measurements, the true power was known only 
to a 6 % uncertainty, and the incidence angle known 

only to 5° (8 % amplitude uncertainty) yielding a total 
uncertainty (quadrature sum) of 10 %, which roughly 
agrees with the 13 % discrepancy measured. 
 
3. CALIBRATION 
 
The ability to measure optical power in terms of 
force offers the intriguing possibility of using a 
known optical power to calibrate force-measuring 
instruments, and vice-versa. Figure 7 illustrates the 
mutual advantages of a optical-power-to-mass 

Fig. 6. Measured radiation force versus effective 
laser power (includes mirror reflectivity and angle of 
incidence). Circles are from the 1071-nm fiber laser, 

squares are from the 10.6-µm CO2laser. Solid line 
indicates the theoretical force-to-power slope. 
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comparison. Plotted are the relative uncertainties of 
NIST’s absolute optical power measurement 
capabilities as well as those for our absolute mass 
measurement facilities [12]. This illustrates a 
difference in the two techniques. Fundamental mass 
metrology is a comparative measurement yielding 
relative uncertainties that depend on the mass being 
measured, while relative optical power 
measurements are for the most part independent of 
the power level being measured. The changes in 
optical power uncertainty shown in Figure 7 relate to 
the measurement technique used (above 10 mW are 
thermal calorimeter/power-meter approaches; below 

200 µW are calibrated diode detection techniques; 
and at 1 mW is our laser-optimized cryogenic 
radiometer).  
 

At the particular optical power (mass) of 3 W (2 µg), 
the relative uncertainties are equal. So, above 3 W, 
radiation-pressure-based optical power 
measurement offers a theoretical improvement in 
measurement uncertainty. Similarly, for masses 

below 2µg, using optical power to calibrate mass 
offers a theoretically improved uncertainty. We are 
currently pursuing experiments to validate this 
mutual calibration benefit. 
 

4. CONCLUSIONS 
 

We have shown that optical radiation-force 
measurements using a commercial scale are 
feasible for measurement of laser power but we are 
pursuing further work on the power-meter design in 
pursuit of a measurement accuracy on the order of 
1 %. 
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Resumen: Los peines de frecuencia permiten la medida de frecuencias ópticas con muy alta exactitud, 
logrando incertidumbres cercanas a las del reloj atómico usado como referencia (<10–13 s). En este trabajo, 
presentamos una técnica de medida de frecuencias láser para comunicaciones del IO-CSIC y su aplicación a 
la calibración de dos medidores de longitud de onda de comunicaciones ópticas en la ventana de 1,5 µm. 
Con esta técnica se ha determinado la corrección de calibración  con incertidumbre por debajo de los 20 MHz 
en el caso del medidor de mejor resolución. Asimismo, se ha estudiado el comportamiento de dicho medidor 
sobre largos periodos temporales de trabajo, apreciándose  una dispersión en la corrección. Esta dispersión 
del factor de corrección se ha estudiado y se relaciona con el cambio de las condiciones medioambientales: 
temperatura, presión y humedad relativa del aire en el interferómetro. La compensación de estas variaciones 
conduce a que la dispersión de la corrección en largos periodos de tiempo es inferior a 1MHz 
 
 
1. INTRODUCCIÓN 

Los peines de frecuencia ópticos (OFC: Optical 
Frequency Combs) son la herramienta actual más 
precisa para la medida de frecuencias ópticas, 
permitiendo alcanzar incertidumbres similares a los 
del reloj usado como referencia. Las frecuencias 
que componen el peine se conocen con una 
incertidumbre que está únicamente limitada por la 
incertidumbre del reloj que establece su frecuencia 
de repetición y su frecuencia de cero. Esta 
incertidumbre, en el caso de los relojes atómicos de 
cesio, es de 3×10-14 s. 
 
Los equipos de medida de la longitud de onda 
usados en comunicaciones ópticas están basados 
en interferómetros tipo Michelson, Fabry-Perot, 
Mach-Zendher o Fizeau, y utilizan como referencia 
láseres de He-Ne estabilizados en I2. Las 
resoluciones de los equipos actuales varían entre 10 
MHz y 100 MHz (0,1 pm y 1 pm, respectivamente) 
con incertidumbres en el orden de 10-7. Los 
Institutos Nacionales de Metrología, siguiendo las 
recomendaciones del BIPM [1], usan láseres 
estabilizados en absorciones de acetileno (13C2H2) 
para proporcionar calibración y trazabilidad a estos 
equipos a las frecuencias de telecomunicaciones, 
lográndose reproducibilidades de 10-11 en plazos 
temporales de unos pocos cientos de segundos [2], 
 
El Instituto de Óptica del CSIC (IO-CSIC) está 
desarrollando patrones de frecuencia ópticos en el 
IR cercano para su aplicación a las comunicaciones 
ópticas basándose en OFC referenciados a la 

unidad fundamental de tiempo. En este trabajo, 
presentamos la calibración de dos medidores de 
longitud de onda usados en comunicaciones ópticas 
utilizando el peine de frecuencias ópticas disponible 
en el IO-CSIC, así como la caracterización de su 
comportamiento en condiciones de funcionamiento 
sobre largos periodos temporales. 
 
2. CONCEPTOS Y DESCRIPCIÓN DEL PEINE 

DE FRECUENCIAS DEL IO 

 

Desde la invención de los peines de frecuencias 
ópticos auto-referenciados [3], la medida de 
frecuencias ópticas ha experimentado un gran 
avance. Un peine de frecuencias óptico es un tren 
de pulsos generado en un láser "mode-locked" que 
puede verse como un conjunto de líneas equi-
espaciadas en el dominio de la frecuencia. Este 
conjunto de líneas puede asemejarse a una regla de 
frecuencias, definida mediante dos parámetros: la 
frecuencia de repetición, frep, que determina la 
distancia entre líneas (o dientes) del peine, y la 
frecuencia de offset, fCEO, que define la distancia 
entre el cero de frecuencias y el primer diente del 
mismo [4]. La medida de la frecuencia de batido 
entre un Laser Bajo Test (LUT) y los dientes del 
OFC, permite conocer de forma muy precisa la 
frecuencia de emisión del laser, fLUT.  
 
La Figura 1 muestra el OFC perteneciente al 
Instituto de Óptica del CSIC (IO-OFC), y la unidad 
de batido en fibra para la metrología de frecuencias 
láser. Todo el sistema está referenciado a un reloj 
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de Rb (modelo RefGen 10491, TimeTech), cuya 
estabilidad es de 10-13 s cuando está anclado por 
GPS a la referencia internacional. El IO-OFC está 
compuesto por un láser “mode-locked” comercial 
(basado en [5] y con elementos comerciales de [6]) 
construido sobre un oscilador en anillo de fibra 
dopada con Er. Este oscilador genera pulsos de luz 
de femtosegundos centrados en torno a 1560 nm y 
de frecuencia de repetición de aproximadamente 
100 MHz, fijada mediante un generador de 
frecuencias DDS120 Menlo Systems (10 µHz de 
resolución). Para mantener estable la frecuencia de 
repetición, se compara la señal procedente del 

generador con la del oscilador, y la diferencia se 
introduce en un bucle de realimentación que posee 
un error inferior a los 150 fs. La frecuencia de 
repetición del peine es sintonizable entre 98 MHz y 
102 MHz modificando ligeramente la longitud del 
resonador. La emisión producida en el oscilador se 
divide en dos partes iguales, la primera de las 
cuales es introducida en el Amp.1 y es usada para 
la estabilización de la frecuencia de offset a través 
de un interferómetro f-2f [7], mientras que la 
segunda se introduce en el Amp.2 y es usada para 
la medida de frecuencias en aire. 
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Figura 1. Disposición experimental para la medida de láseres de telecomunicaciones en el IO-CSIC 

 
Del oscilador se extrae una tercera salida 
acoplada a fibra, la cual lleva alrededor del 6% de 
la potencia total presente en el mismo, y que se 
usa en la unidad de batido en fibra para la 
determinación de la frecuencia de los láseres de 
telecomunicaciones en el IO-CSIC. La unidad de 
batido en fibra consiste en un filtro sintonizable 
para fibra óptica (JSDU TB3P, sintonizable entre 
1460 nm y 1640 nm y ∆λ=0,5 nm) que selecciona 
una zona del espectro del peine de frecuencias, y 
dos controladores de polarización (PC) que 
permiten ajustar la polarización de las dos señales 
a batir sobre un detector de InGaAs de 200 MHz 
de ancho de banda. Las frecuencias de batido 
ópticas (fbeat) junto con las frecuencia eléctricas 
(frep y fCEO) son medidas con contadores de 
frecuencias (FXM50 Menlo Systems) con 1 mHz 
de resolución. En la Figura 2 se muestra la 
visualización de la señal de batido en un 
analizador de espectros eléctricos (ESA). 

 

 
Figura 2. Señales visualizadas en un ESA de los 

modos del peine y del batido del peine con un 
láser. 
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Para un modo N del peine, la relación entre la 
frecuencia del láser y la frecuencia de batido 
cumple: 
     beatrepCEOláser ffNff ±⋅+=             (1) 

En (1), fbeat representa una cantidad positiva que 
se añade o se sustrae a la frecuencia del láser 
dependiendo de si ésta es mayor o menor que la 
frecuencia del peine de índice N con el que se 
bate. Para determinar el valor de N, es necesario 
un conocimiento previo de la frecuencia del LUT 
con una precisión por debajo de la mitad de la 
frecuencia de repetición. Sustituyendo este valor 
en (1) y redondeando al entero inferior más 
próximo, se obtiene el valor de N. El mismo 
proceso se realiza para un valor de frep 
incrementado en una pequeña cantidad ∆frep (con 
∆frep < 2,5 MHz). Si fbeat aumenta con el aumento 
de frep, el signo del término fbeat en la ecuación (1) 
es (-) mientras que si fbeat disminuye con el 
aumento de frep el signo del termino fbeat en la 
ecuación (1) es (+). 
 
3. CALIBRACIÓN DE MEDIDORES DE 

LONGITUD DE ONDA EN LA BANDA C DE 

TELECOMUNICACIONES ÓPTICAS 

 
Para que la medida de frecuencia de un láser con 
el IO-OFC pueda usarse para la calibración de 
medidores de longitud de onda, es necesario que 
la fuente sea estrecha y estable. Para el propósito 
de este artículo se disponía de varias fuentes 
laser, las cuales se caracterizaron en anchura de 
línea y estabilidad de frecuencia utilizando una 
fuente ILX modelo LDC-3724B para controlar la 
potencia y temperatura de los diodos.  
 
Sin embargo, la estabilización de un láser en 
temperatura y potencia no permite tener 
estabilidades mejores de ±10 MHz, resultando ser 
insuficientes para nuestro propósito. A fin de 
conseguir una mejor estabilidad, se han 
seleccionado los láseres cuya emisión esté 
próxima a las longitudes de onda de las 
absorciones moleculares P11 (1531,5879 nm, 
láser EP1550-DM-VAD-001) y P25 (1540,82744 
nm, láser EP1550-NLW-BBI-001) del acetileno 
12C2H2. La estabilidad en frecuencia se mejora 
anclando la emisión del laser al mínimo de estas 
líneas de absorción en una célula de acetileno 
patrón suministrada por el NIST [8].  
 
La técnica y el dispositivo experimental descrito 
anteriormente se ha aplicado a la calibración de 
dos medidores de longitud de onda (WM) 

comerciales: EXFO modelo WA-1650 y Burleigh 
modelo WA-1000. Ambos medidores de longitud 
de onda están basados en un interferómetro de 
Michelson referenciados a un láser de He-Ne, 
proporcionando resoluciones de 10 MHz y 100 
MHz respectivamente. Para su caracterización se 
han empleado los láseres anteriormente 
mencionados, estabilizados en las líneas P11 y 
P25 del 12C2H2. El método de calibración utilizado 
consiste en la medida simultánea de cada uno de 
los láseres por el WM y el IO-OFC, usando un 
acoplador en fibra óptica de razón 10/90. El 90% 
de la señal se usa para la medida con el IO-OFC y 
el resto se introduce en el WM. 
 
La constante de corrección del medidor de 
longitud de onda a cualquier frecuencia, KfWM, se 
calcula mediante la expresión: 

)()( OFCOFCWMWMOFCWMWM ffffffKf ∆+−∆+=−=  

      (2) 
donde fWM es la frecuencia medida en el medidor 
de longitud de onda (WM), y fOFC la frecuencia 
medida en el IO-OFC. 
 
Las incertidumbres involucradas en esta 
calibración están relacionadas con la medida de 
fCEO, de fbeat y de frep: las estadísticas en sus 
medidas, las resoluciones de los contadores que 
miden cada variable (δfCEO, δfbeat y δfrep) y las 
incertidumbres en la calibración de los mismos 
(∆fCEO-CAL, ∆fbeat-CAL y ∆frep-CAL). Hay que tener en 
cuenta que las incertidumbres asociadas a frep van 
multiplicadas por el valor de N. Por otra parte, se 
han tenido en cuenta las incertidumbres derivadas 
del ancho de línea del láser usado (δLáser). 
 
Las  Tablas  1  y  2  muestran  las  incertidumbres 
calculadas para cada uno de los láseres usados y 
estabilizados en las líneas P11 y P25 del 12C2H2, 
obteniéndose unos valores de frecuencia para 
estos láseres de 195 739,713 4±0,003 0 GHz 
(1531,587 294±0,000 024 nm) para la línea P11 y 
194 565,659 92±0,000 87 GHz (1540,829 240 
1±0,000 006 9 nm) para la línea P25. El ancho de 
línea del láser usado es el principal factor que 
limita las incertidumbres: 3 MHz en el caso del 
laser anclado en la línea P11 y 0,66 MHz para el 
laser anclado en la línea P25. 
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Tabla 1. Cálculo de la incertidumbre del láser estabilizado en la línea P11 del 

12
C2H2. (k = 2) 

Magnitud Símbolo Valor (Hz) 
Incertidumbre 
estándar (Hz) 

Tipo de 
evaluación 

Grado de 
libertad 

Coeficiente de 
sensibilidad 

Contribución a la 
incertidumbre (Hz) 

X  x u(x)  n C u(y) 

Número de modo N 1,95740E+06 - - - - - 
Frecuencia de 
repetición frep 1,00000E+08 6,19E-04 A 1000 2,0E+06 1,21E+03 
Resolución del 
contador δfrep 0 2,89E-04 B ∞ 1,0E+08 2,89E+04 
Incertidumbre del 
contador ∆frep-CAL 0 1,38E-02 B ∞ 2,0E+07 2,75E+05 

Frecuencia del CEO fCEO 2,00000E+07 7,26E-02 A 1000 1 7,26E-02 
Resolución del 

contador δfCEO 0 2,89E-04 B ∞ 1 2,89E-04 
Incertidumbre del 
contador ∆fCEO-CAL 0 1,38E-02 B ∞ 1 1,38E-02 

Frecuencia diferencia fbeat 2,99836E+07 1,55E+04 A 1000 1 1,55E+04 
Resolución del 
contador δfbeat 0 2,89E-04 B ∞ 1 2,89E-04 
Incertidumbre del 
contador ∆fbeat-CAL 0 1,38E-02 B ∞ 1 1,38E-02 
Ancho de línea del 
láser δLáser 0 1,48E+06 B ∞ 1 1,48E+06 

Σ2=     1,51E+06 

Frecuencia medida fOFC 1,9574E+14 3,01E+06     

 
Tabla 2. Cálculo de la incertidumbre del láser estabilizado en la línea P25 del 

12
C2H2. (k = 2) 

Magnitud Símbolo Valor (Hz) 
Incertidumbre 
estándar (Hz) 

Tipo de 
evaluación 

Grado de 
libertad 

Coeficiente de 
sensibilidad 

Contribución a la 
incertidumbre (Hz) 

X  x u(x)  n C u(y) 

Número de modo N 1,94566E+06 - - - - - 
Frecuencia de 
repetición frep 1,00000E+08 5,76E-04 A 1000 1,95E+06 1,12E+03 
Resolución del 
contador δfrep 0 2,89E-04 B ∞ 1,00E+08 2,89E+04 
Incertidumbre del 
contador ∆frep-CAL 0 1,38E-02 B ∞ 2,00E+07 2,75E+05 

Frecuencia del CEO fCEO -2,00000E+07 5,10E-02 A 1000 1 5,10E-02 
Resolución del 
contador δfCEO 0 2,89E-04 B ∞ 1 2,89E-04 
Incertidumbre del 
contador ∆fCEO-CAL 0 1,38E-02 B ∞ 1 1,38E-02 

Frecuencia diferencia fbeat -3,09830E+07 7,90E+03 A 1000 1 7,90E+03 
Resolución del 
contador δfbeat 0 2,89E-04 B ∞ 1 2,89E-04 
Incertidumbre del 
contador ∆fbeat-CAL 0 1,38E-02 B ∞ 1 1,38E-02 
Ancho de línea del 
láser δLáser 0 3,35E+05 B ∞ 1 3,35E+05 

Σ2=     4,34E+05 
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Frecuencia medida fOFC 1,9457E+14 8,69E+05     
 
 
La incertidumbre en la frecuencia medida por los 
WM depende fundamentalmente de la resolución 
de los mismos. Esta resolución viene determinada 
por la anchura de línea y estabilidad en frecuencia 
del láser interno que es usado como referencia. 
Sin embargo, la exactitud de la medida se ve 
también afectada por los cambios en el índice de 
refracción del aire en los brazos del interferómetro 
de Michelson por efecto de la temperatura, la 
presión y la humedad [9]. Los fabricantes 
introducen sensores y correcciones numéricas 

para tener en cuenta estos factores. La resolución 
en la medida de estas magnitudes y la precisión 
de los algoritmos de corrección deben ser tenidos 
en cuenta. En la  Tabla 3 se muestran las 
incertidumbres en la medida de la frecuencia 
en el contador debido a estos efectos. Como
podemos ver, las incertidumbres están limitadas 
principalmente por los efectos de la temperatura
en el índice de refracción. 

 
Tabla 3. Cálculo de la incertidumbre en los láseres estabilizados  

por efecto de la dispersión del índice de refracción del aire 

 Resolución de  
la magnitud 

P11  
(MHz) 

P25 
(MHz) 

Incertidumbre relativa por temperatura  0,1 ºC 15,2 15,1 
Incertidumbre relativa por presión 0,1 bar 6,6 6,5 
Incertidumbre relativa por humedad relativa 0,1% 1,2 1,1 

 
 
La  
Tabla 4 muestra los resultados obtenidos y las 
incertidumbres calculadas de acuerdo con los 
criterios anteriores. Como ya comentábamos 
anteriormente, las incertidumbres en la medida de 
la frecuencia de referencia por el IO-OFC están 
limitadas por el conocimiento que se tenga de la 
anchura del láser medido, mientras que las 

incertidumbres en la medida de dicho láser con un 
medidor de onda están limitadas principalmente 
por la resolución del equipo (10 MHZ para el caso 
del EXFO modelo WA-1650, y 100 MHz para el 
Burleigh modelo WA-1000). Todas las 
incertidumbres expresadas están calculadas para 
k = 2. 

 
Tabla 4. Medida de las frecuencias láser y calibración de los medidores de longitud de onda. 
Línea Láser P11 12C2H2 P25 12C2H 
Frecuencia de referencia 
medida en el peine (GHz) 

195 739,713 4±0,003 0 194 565,659 92±0,000 87 

EXFO (GHz) 195 739,691±0,019 194 565,670±0,019 
Corrección EXFO (GHz) -0,022±0,019 0,010±0,019 
Burleigh (GHz) 195 739,62±0,10 194 565,70±0,10 
Correccion Burleigh (GHz) -0,09±0,10 0,04±0,10 

 
 
4. COMPORTAMIENTO DE LOS WM EN 

LARGOS PERIODOS TEMPORALES 

 
Los WM se usan habitualmente para medidas de 
longitud con condiciones de presión y temperatura 
variable. Por tanto, se debe garantizar que el 
comportamiento de estos equipos es consistente 
en el caso de largos tiempos de operación y 
cambios de condiciones ambientales. 

La Figura 3 representa las diferencias entre el 
valor proporcionado por el IO-OFC y el medido por 
el WM EXFO modelo WA-1650 para el caso del 
láser estabilizado en la línea P25 del acetileno 
durante un periodo de 750 horas en el cual el 
medidor estuvo continuamente encendido. Los 
puntos presentan una alta dispersión (desviación 
estándar de 7,9 MHz), la cual no depende del 
tiempo de operación del instrumento. 
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Figura 3. Variación a largo plazo de la diferencia en frecuencias medida por el EXFO y el peine 

 
 
Para tiempos de medida más breves (6 horas), se 
aprecia una tendencia ascendente a medida que 
pasa el tiempo, salvo en las últimas mediciones, 
realizadas a temperatura constante en el 
laboratorio. Estos resultados ponen de manifiesto 

la dependencia con la temperatura de la operación 
del medidor de onda, como se demuestra más 
adelante en la Figura 4. 
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Figura 4 Dependencia de las diferencias entre las medidas del EXFO y OFC con la temperatura interna del 

EXFO. La diferencia entre la temperatura interna del equipo y la externa se mantuvo constante en 11 ºC 
durante el proceso de calibrado. 

 

Simposio de Metrología 2014 
____________________________________________________

 
 

____________________________________________________
6 - 10 de Octubre, 2014 

_________________________________________

ISBN 978-607-96162-9-8 544 Simposio Metrología, Memorias 
CENAM



Se observa claramente una tendencia lineal, 
donde las discrepancias entre las medidas 
obtenidas del EXFO y el OFC crecen con el 
incremento de la temperatura. Esta relación lineal, 
junto con [9], permite la compensación numérica 

de las derivas por temperatura de las medidas. En 
la Figura 5 se muestran las diferencias a largo 
plazo compensadas en temperatura, mostrando 
una desviación estándar de 2,15 MHz. 
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Figura 5. Variación a largo plazo de la diferencia en frecuencias medidas por el EXFO y el peine tras la 

corrección de temperatura. 
 
 
5. CONCLUSIONES 

 
En el presente trabajo se ha presentado la técnica 
de medida de láseres para comunicaciones 
disponible en el IO-CSIC y su aplicación a la 
calibración de medidores de longitud de onda para 
comunicaciones por fibra óptica en la ventana de 
1,5 µm. La técnica descrita se ha aplicado a dos 
láseres estabilizados en las absorciones P11 y 
P25 del acetileno 12C2H2, que son próximas a las 
frecuencias ITU (195,90 THz y 194,30 THz). Los 
láseres utilizados se seleccionaron de acuerdo 
con su anchura de línea y estabilidad, las cuales 
fueron caracterizadas mediante la medida con el 
IO-OFC. 
 
Los láseres seleccionados se han aplicado a la 
calibración de dos medidores de longitud de onda 
usados en telecomunicaciones, obteniéndose 
incertidumbres en su calibración menores de 20 
MHz. Para equipos cuya resolución sea inferior a 
10 MHz, las incertidumbres están determinadas 
por el efecto de la temperatura sobre el índice de 
refracción del aire. 
 

Además, se ha caracterizado el comportamiento 
en condiciones de largos tiempos de operación de 
uno de los medidores de longitud de onda, 
demostrándose que no existen desviaciones 
apreciables en las medidas, siempre y cuando las 
variables ambientales tales como temperatura y 
presión se mantengan constantes o se 
compensen numéricamente durante el tiempo de 
medida. 
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DETERMINACION DE FACTORES DE CORRECCION POR 
RECOMBINACION INICIAL, VOLUMETRICA, TERMICA, Y  

POLARIZACION  EN CAMARAS PATRONES PRIMARIOS PARA LA 
REALIZACION DE LA UNIDAD DE KERMA EN AIRE EN 60Co 

 
José.T. Alvarez R., Daniel. de la Cruz H., y Víctor.M. Tovar M. 

Laboratorio Secundario de Calibración Dosimétrica, Departamento de Metrología de Radiaciones Ionizantes, 
ININ 

Carretera Federal México Toluca S/N, La Marquesa, Ocoyoacac, Edo. De México 52750 
53297200 Ext. 13844 y trinidad.alvarez@inin.gob.mx 

 
Resumen: Para las cámaras patrones primarios de kerma en aire BEV-CC01 serie 131 y BIPM-CH-M se 
calcula la recombinación inicial y volumétrica con el  método De Almeida-Boutillon usado por el BIPM. Los 
valores promedios determinados para ks son: [ks]BIPM=(kini)*(kvol)=(1.00127)*(0.99998) 
=1.00124±uc=0.00009 y [ks]BEV=(kini)*(kvol)=(1.00179)*(1.00001) =1.00180±uc=0.00008.Adicionalmente se 
determina el factor de corrección por recombinación o difusión térmica kter con la teoría de Langevin, los 
valores obtenidos son: [kter]BIPM=1.000634±uc=0.000003 y [kter]BEV =1.0002030±uc=0.0000004; donde el 
factor de corrección por recombinación total ks’=ks*kter, es :[ks’]BIPM=1.00188± uc =0.00009   y [ks’]BEV 
=1.00201±uc =0.00008. Finalmente, se calcula el factor de corrección por polarización kpol para  las cámaras 
descritas, cuyos valores determinados experimentalmente son: [Kpol]BIPM= 0.9992±uc=0.0005   y 
[kpol]BEV=0.9991±uc=0.0005.  
 
 
1. INTRODUCCIÓN 
 
El objetivo de esta investigación  es la 
determinación del factor de corrección por 
recombinación inicial, volumétrica y térmica, 
además del factor de corrección por polarización 
kpol  para los patrones primarios de kerma en aire 

aK : BIPM CH serie M y BEV CC01 serie 131, en el 
haz de 60Co del irradiador Picker C9 que se 
encuentra en las instalaciones del LSCD-ININ. 
 
La caracterización de estos patrones tiene como 
propósito final la participación del LSCD-ININ en las 
comparaciones claves BIPM-RI-K1 y K2,[1]. 
 
2. TEORIA 
 
2.1  Realización del kerma en aire 
 
La rapidez de kerma en aire se determina con 
patrones primarios, mediante la siguiente 
expresión,[2 Allisy et al 2009]: 
 

∑
=

⋅⋅







⋅−⋅

⋅
⋅=

n

i
iac

ca
airea kSg

V
I

e
wK

1
,

,0
)1(

ρ
µ

ρ
  (1)  

 donde, 

 
e
w

, es el cociente de la energía media necesaria 

para producir un par de iones, entre la carga 
elemental e.  
I , es la corriente de ionización medida por el 
patrón. 
V , es el volumen efectivo   de la cámara. 

0ρ ,   es la densidad del aire a las condiciones 
atmosféricas de referencia P0= 1013.25 hPa y T0= 
273.15 K (0 º C) y h0=0.65 

aireg es la fracción de energía perdida como 
radiación de frenado. 

c,a








ρ
µ

,es el cociente del promedio de los 

coeficientes de absorción másicos de aire y grafito. 
a,cS , es  el cociente del promedio de los poderes de 

frenado de grafito y aire, y 

∑
=

n

1i
ik , es el producto de un conjunto de factores de 

corrección  que se aplican a las  corrientes de 
ionización medidas con la cámara patrón para 
garantizar el cumplimiento de las condiciones de la 
teoría de Spencer-Attix, ver Tabla 1. 
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El LSCD-ININ tienes dos  patrones primarios para la 
realización de la unidad del  Ka: la cámara BIPM CH 
serie M de forma cilíndrica con su eje de simetría 
paralelo al eje del campo de radiación, y  otro patrón 
el BEV CC01 serie 131 es un cilíndrico con su eje 
de simetría perpendicular al del campo de radiación, 
ver Fig. 1  
 

  
 
Fig 1. Cámaras de ionización patrones primarios de 
Ka. a) BIPM CH M. b) BEV CC01 serie 131. 
 
2.2 Fenómeno de recombinación 
 
La recombinación de los iones generados por un 
campo de radiación ionizante, es un fenómeno que 
implica que no todos los iones generados son 
colectados por el instrumento de medición, en este 
caso un capacitor cuyo dieléctrico es el aire.  
 
Podemos distinguir tres  clases de recombinación, 
[3]:  
 
Inicial.  En la cual los iones producidos por una 
misma partícula ionizante se recombinan en las 
proximidades de la  trayectoria de la partícula 
ionizante, [4]. Esta recombinación cerca de la 
corriente de saturación se comporta como el inverso 
del campo eléctrico aplicado E-1 o U-1. 
 
Volumétrica. Es la  recombinación entre  iones que 
se generan en distintas trayectorias, pero en el 
momento de ser atraídos a los electrodos por efecto 
del campo eléctrico, [4]. Esta recombinación, si los 
efectos de apantallamiento de la carga espacial son 
despreciables  se comporta como el inverso al 
cuadrado del campo eléctrico aplicado E-2. 
 
Térmica. Es la recombinación entre iones 
generados en diferentes puntos pero desplazados al 

punto de recombinación por efectos de difusión 
térmica aun en contra del campo eléctrico, [3 Bhöm 
1976]. El comportamiento de estas pérdidas  por 
difusión es como T/E o T/U. 
 
Sin embargo, en este reporte primero se determina 
la corrección  por recombinación inicial y la 
volumétrica, y después se calcula la recombinación 
térmica, para finalmente calcular la corrección por 
polarización.  
 
2.3 Técnicas de cálculo para factores de 
corrección por recombinación 
 
El método empleado para la determinación del 
ks=kini*kvol es el denominado de Almeida-Boutillon 
[5,6]: que consiste en considerar como variables  la 
intensidad del campo de radiación (usando un juego 
placas de latón para atenuar el campo) y el voltaje 
de colección (dos voltajes en ambas polaridades, es 
decir se corrige por diferencias de volumen efectivo 
como función del voltaje de polarización U).  
 
Este factor considera la corrección por falta de 
saturación de la carga/corriente colectada debido a 
la    recombinación inicial – debido a   la trayectoria 
simple de los iones- y volumétrica de los iones – 
trayectorias complejas, [7]: 
 

2
s

U

s

U
I

b
U
a1

I
I

⋅++=     (2) 

 
donde, 
 

, corriente de saturación 
UI , es la corriente promedio medida a voltaje de 

polarización U, para ambas polaridades, 

U
a

, es la recombinación inicial, 

2
s

U
I

⋅b , es la recombinación volumétrica 

 
La determinación de los parámetros a y b se realiza 
por mínimos cuadrados, sin embargo esta técnica 
no es muy recomendable si la recombinación inicial 
y la volumétrica son del mismo orden.  
 
Por lo tanto, Almeida y Niatel [5, 6,7], desarrollaron 
un método que consiste en emplear un voltaje 

a b 
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reducido U/nI  del de operación, y determinar el 

cociente 
U/n

U

I
I

 a diferentes :  

U2
U/n

U I
UUI

I
⋅−⋅+⋅−+= )1n(ba)1n(1    (3) 

 
donde : 
 

U/n

U

I
I

=y  

UIx =  

U
a)1n(1 ⋅−+   es el intercepto al origen y 

 ⋅−⋅ )1n(b
2U

 es la pendiente de la línea de ajuste 

  
En el caso de la difusión térmica, la recombinación 
entre iones generados en diferentes puntos pero 
desplazados al punto de recombinación por efectos 
de difusión térmica aun en contra del campo 
eléctrico 
 
En el caso de la recombinación térmica  Langevin 
demostró que  el cociente del coeficiente de 
movilidad k entre el coeficiente de difusión térmica 
de los iones en el gas  se relacionan como,[8,9]: 
 

Tk2
U

B ⋅⋅
⋅

≈
e

D
k

     (4) 

 
Tomando en cuenta esta relación Bhöm determina 
que el factor de corrección por recombinación 
térmica como,[3,10]: 
 

U
T

U
T ⋅⋅

−
=

⋅
⋅⋅

−
= −5

B
ter 1024.171

1

e
k21
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2.4 Factor de corrección por polarización 
 
Este considera las diferencias en la colección de la 
carga por efectos del cambio de signo en la 
polarización U. El cambio de la configuración del 
campo eléctrico cambia el volumen efectivo, en 
particular las líneas del campo eléctrico no son 
simétricas con el cambio de polaridad [Kim 2005]. 

 

I2
II

k -
pol ⋅

+
=     (6) 

 
donde, 

 
I , es valor absoluto de la corriente promedio 

colectada con el voltaje de operación, 

-I  , es valor absoluto de la corriente promedio 
colectada con la polaridad opuesta del voltaje de 
operación.  
 
3. RESULTADOS 
 
En la ejecución de las mediciones se emplea un 
sistema de medición de bajas corrientes  
desarrollado por el Departamento de Sistemas 
Electrónicos, [11].Este sistema  básicamente aplica 
la siguiente ecuación: 
 

t
UC

t
Qi

d
d

d
d

⋅==     (7) 

  
Donde, C es el capacitor en modo retroalimentación 
conectado a las cámaras patrones. 
 
3.1. Recombinación inicial, volumétrica y 
térmica 
 
En la Tabla 2 se resumen los valores obtenidos para 
cada una de estos factores de corrección por 
cámara. 
 

 
Fig 5. Láminas de latón montadas en el 
irradiador Picker C9 para la atenuación de la 
tasa de kerma 

 
3.2. Factor de corrección por polarización 
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De la Tabla 3 se determinan  los valores medios 
para la corrección polk   como los más adecuados, 
para la realizacion del kerma en aire en el ININ, 
para cada cámara: 
 
[ ]BEVpolk = (0.9992 ±0.0005) y, 
[ ]BIPMpolk = (0.9991 ±0.0005)  
 
4. DISCUSIÓN 
 
De acuerdo con los resultados de la Tabla 2, la 
cámara BIPM CH M  presenta  una mejor eficiencia 
de colección total de 1 parte en 10 000, con una 
menor corrección por recombinación inicial (127 
partes por 105) debido a que su eje de simetría 
coincide con el eje de radiación, además de que su 
electrodo colector tiene una mayor superficie de 
colección que la cámara BEV. La recombinación 
volumétrica se puede considerar igual en ambas 
cámaras dentro del orden de las incertidumbres 
experimentales. 
 
Sin embargo la cámara BIPM presenta una mayor 
pérdida de colección por difusión térmica (634 
partes por millón) debido a su menor voltaje de 
operación.  
 
Finalmente, los valores medios de polk  nos indican 
que la cámara del BIPM CH M tiene una mayor 
asimetría (1 parte por 9991) en su volumen efectivo, 
respecto de la presentada por el patrón BEV CC01, 
aunque esta diferencia está en el orden de las 
incertidumbres experimentales. 
 
5. CONCLUSIONES 
 
Se concluye que la cámara BIPM CH M presenta  
una mejor eficiencia de colección total de 1 parte en 
10 000 respecto de la cámara BEV. Si no se 
considera la corrección por difusión la corrección 
por eficiencia de colección es de 124 partes por 105 
para la cámara BIPM CH M respecto a  las 180 
partes por 105 que requiere la  cámara BEV CC01 
serie 131.  
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símbolo Parámetro/unidad Valor 102 ∙Incertidumbre 

estándar relativa 
si ui 

Constantes físicas   
 Densidad del aire seco (0ºC,101.325 kPa)/(kg m-3) 1.2930 _ 0.01 

 
Cociente de los coeficientes de absorción másicos,  0.9989 _ 0.05 

( )eW   Energía necesaria para formar un par de iones en 
aire, [J/C] 

33.97            _ 0.11 

airegS ,  Cociente de poderes de frenado másicos grafito-
aire 

1.0010 

 Fracción de energía perdida en proceso radiativos 0.0031 _ 0.02 
Factores de corrección  
kg Reabsorción de pérdidas radiativas - _ - 
kh Corrección por presencia de humedad en el aire de 

la cavidad de la cámara 
0.9970 _ 0.07 

ks Corrección por saturación debido a pérdidas de 
ionización por la recombinación iónica, sin 
corrección por recombinación térmica 

1.00124 0.009 - 

kst Factor de corrección por dispersión del vástago de 
la cámara 

- -  

kPT Factor de corrección por presión y temperatura 1.5245 - 0.07 
kwall Factor de corrección por atenuación y dispersión en 

la paredes de la cámara 
1.0011   

kan Corrección por no uniformidad axial 1.0020 
krn Corrección por no uniformidad radial 1.0015  0.02 
Medida de I/V 
V Volumen efectivo/ cm3 6.8403  0.06 
I Corriente de ionización (repetibilidad, 

compresibilidad del aire)  
_  0.08 

 reproducibilidad de corto plazo (incluyendo 
posicionado y medida de al corriente) 

_  - 

Incertidumbre combinada para la determinación del Ka en el LSCD-ININ 
suma cuadrática 0.0085 0.040 
uc  incertidumbre estándar relativa 0.22 
U (k=1) Incertidumbre expandida relativa 0.44 

Tabla 1. Valores de constantes físicas, factores de corrección y magnitudes físicas involucradas en la 
realización de la rapidez del kerma en aire con cámara  patrón primario BIPM CH M del LSCD-ININ, ver Ec. 
(1), [1,13]. 
 
 
Cámara BEV CC01 serie 131 BIPM CH M 
ki Valor Uc Valor uc 
Inicial                 1.00179                0.00007         1.00127     0.00005  
Volumétrica                  1.00001                0.00002         0.99998     0.00006  
ks=kini*kvol 1.00180 0.00008 1.00124 0.00009 
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Térmica               1.000203              0.0000004         1.000634         0.000003  
kTotal=ks*kter 1.00201 0.00008           1.00188            0.00009  

Tabla 2. Valores de los factores de corrección por recombinación inicial, volumétrica  y térmica para cámaras 
patrones primarios de  kerma en aire del lSCD-ININ. 
 
 
N Fecha U/volts polk  uc (%) I+/I-  /pA n Cámara 
1 26/02/14 +250 0.9990 0.0003 (0.035) 133.1/-132.8 60 BEV CC01 
2 11/03/14 +250 0.9993 0.0005 (0.051) 132.5/-132.2 60 BEV CC01 
3 17/02/14 +80 0.9992 0.0005 (0.047) 913.6/-911.9 60 BIPM CH M 
4 09/02/14 +80 0.9990 0.0005 (0.049) 915.8/-914.7 60 BIPM CH M 
Tabla 3. Valores de factor de corrección por polarización para cámaras primarias de kerma en aire del LSCD-
ININ.  
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DESARROLLO Y USO DE REFERENCIAS DE ESTADO SÓLIDO DE 
RADIACION UV A 365 nm EN EL PATRON NACIONAL DE DOSIS DE 

RADIACIÓN UV. 
 

N. Vidal-Medina, C. H. Matamoros-García. 
División de Óptica y Radiometría, Centro Nacional de Metrología,  

km 4.5 Carretera a Los Cués, 76246, Querétaro, México. 
nvidal@cenam.mx 

 
Resumen: Se presentan las modificaciones realizadas en el sistema del banco radiométrico, SBR, 
orientadas a la utilización de una fuente de radiación ultravioleta de estado sólido con radiación óptica 
centrada en los 365 nm. Se especifican los componentes necesarios para el uso de este tipo de 
referencias en irradiancia UV y sus ventajas contra fuentes de radiación UV basadas en lámparas de 
descarga de Hg(Xe).[1]. La posibilidad de un mejor control en los niveles de irradiancia UV y una 
mayor estabilidad de dicha magnitud durante el transcurso de un proceso de calibración hacen posible 
la reducción de la incertidumbre asociada a los servicios de calibración en dosis e irradiancia UV a 
365 nm ofrecidos actualmente en el Patrón Nacional de Dosis de Radiación UV.  
 

Palabras Clave:Metrología, Irradiancia UV, Incertidumbre de medición, Referencia de estado sólido, led UV. 
 
1. INTRODUCCIÓN 
 

El primer desarrollo del Patrón Nacional de Dosis de 
Radiación UV[1] que es mantenido en el Laboratorio 
de Dosimetría Óptica, del Centro Nacional de 
Metrología (CENAM)integra una lámpara de 
descarga de Hg(Xe) como fuente de radiación UV, 
como la que se muestra en la figura 1,un conjunto 
de radiómetros piroeléctricos como referencias, un 
juego de filtros de interferencia, componentes 
ópticos para colimación y enfoque, y un sistema de 
adquisición de datos. Utilizando este sistema de 
medición es posible ofrecer servicios de calibración 
a medidores de radiación UV en tres principales 
longitudes de onda, siendo la longitud de 365 nm la 
de mayor uso en la industria. 

 
Figura 1. Lámpara de descarga de Hg(Xe). 

 
En trabajos anteriores [2]se determinó que las 
fuentes de incertidumbre más significativas para 

estos servicios de calibración son, por un lado, la 
estabilidad del sistema del banco radiométrico 
(SBR)y, por el otro, la repetibilidad de los valores de 
las indicaciones del medidor UV bajo calibración.La 
mayor contribución en la estabilidad del SBR se 
debe al principio de funcionamiento de la fuente de 
radiaciónya que al ser una lámpara de descarga de 
alta presión, la cantidad de radiación emitida, en un 
momento determinado, depende principalmente de 
la temperatura del gas ionizado, de la cantidad de 
corriente eléctrica consumida, del número de horas 
de uso, e incluso de la temperatura ambiente en 
donde se realiza la medición modifican la 
homogeneidad del campo radiante producido por la 
lámpara. 
 
Para reducir significativamente la falta de estabilidad 
de la fuente de radiación UV en el SBR[3], a partir 
del segundo semestre de 2013 se comenzó a 
emplear un conjunto de fuentes de radiación UV 
centradas a 365 nm, basadas en dispositivos de 
estado sólido, como los mostrados en la figura 2.  
 

 
Figura 2. Fuentes de radiación UV de estado sólido. 
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Las fuentesde radiación UV de estado sólido, 
conocidos como LEDs UV,se caracterizaron como 
un sistema de medición alterno al ya existente en el 
SBR[4], ya que mediante una fuente de corriente 
directa programable, un control de temperatura y un 
sistema de adquisición de datos, que se integran a 
los demás componentes de medición, se logra 
obtener un campo radiante más estable y 
homogéneo, con capacidad para modificar de forma 
sencilla los valores de irradiancia UV mediante la 
manipulación de los parámetros eléctricos 
delafuente de radiación UV de estado sólido, con 
unamejor estabilidad al momento de realizar la 
calibración por comparación,lo que da como 
resultado una mejora significativa, menor 
incertidumbre, en los servicios de calibración 
ofrecidos a 365 nm con el SBR con trazabilidad al 
Patrón Nacional de Dosis de Radiación UV. 
 
 
2. DESCRIPCIÓN DEL SBREMPLEANDOLA 
FUENTE DE RADIACIÓN UV DE ESTADO 
SÓLIDO. 
 
La nueva variante al sistema de medición tiene tres 
componentes principales: Un conjunto de fuentesde 
radiación UV de estado sólido (LED UV), el sistema 
de control de temperatura y de ajuste y registro de 
parámetros basado en Labview y el conjunto de 
radiómetros piroeléctricos como patrones de 
referencia. Como componentes secundarios se 
utilizan una lente de colimación, un modulador 
óptico y una abertura para limitar la imagen óptica 
del flujo radiante como se muestra en la figura 3. 
 

 
Figura 3. Sistema de medición con la fuente de radiación 

UV de estado sólido a 365 nm. 
 
Como fuente LED UV se seleccionó un arreglo de 
12 dispositivos integrados y encapsulados que 
alcanzan un consumo máximo de 40 W ycuya 
emisión está centradaen 365 nm como se muestra 
en la figura 4. 

 

 
Figura4. Caracterización en longitud de onda delafuente 

de radiación UV de estado sólido. 
 
El diámetro del arreglo no excede los 7 mm y el flujo 
radiante emitido tiene una distribución espacial que 
cubre un ángulo de aproximadamente 110°, con una 
mayor concentración de la radiación a los 50° lo que 
hace necesario agregar una lente de colimación al 
arreglo para maximizar la cantidad de radiación 
dirigida al radiómetro piroeléctrico patrón y a los 
instrumentos bajo calibración. Los parámetros 
eléctricos de operación son:  

Parámetro eléctrico Valor 
intensidad corriente continua 700 mA máximo 
tensión en corriente continua 41.28 V – 55.68 V 

 
Se caracterizaron diferentes LEDsUV para 
comprobar estabilidad y reproducibilidad, conforme 
se indica en la sección 3 del presente documento, 
cuyo resultado fue la selección de los de mejores 
cualidades para el patrón. 
 
El segundo componente principal es el sistema de 
control de temperatura, este tiene como 
finalidadmantener la temperatura de operación del 
LED UV dentro de niveles específicos para 
garantizar la constanciadel flujo radiante y lograr 
asílos niveles de irradiancia UV requeridos en el 
sistema de medición. Este sistema de control de 
temperatura integra un elemento de refrigeración 
activo basado en un peltier unido a dos amplias 
superficies de contacto y un ventilador que reduce la 
temperatura del arreglo mediante aire a temperatura 
ambiente. El lazo cerrado del sistema se 
complementa con un termistor unido al punto de 
medición de temperatura recomendado del LED UV. 
 
Mediante el registro de temperatura delLED UV es 
posible modificar los parámetros de funcionamiento 
del peltier logrando una temperatura de referencia 
de 25° Cen el punto de medición del LED UV. 
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Lafigura5 muestra parte del sistema de control de 
temperatura. 
 

 
Figura 5. Sistema de control de temperatura de la fuente 

de radiación UV de estado sólido. 
 
El tercer componente integra el programa de 
medición de parámetros como temperatura y 
consumo eléctrico de la fuente UV yel nivel de 
irradiancia registrado por el radiómetro piroeléctrico, 
ademásdel programa de control que regula la 
corriente consumida por el peltier y activa el 
ventilador en relación a la temperatura alcanzada 
por la fuente UV. 
 
Mediante dos programas de Labview, como el 
mostrado en la figura 6, se crea un lazo cerrado de 
control que mantiene durante el proceso de 
medición una temperatura aproximada de 25° C. 
Todos los parámetros de control y funcionamiento 
son registrados en una hoja de cálculo para su 
posterior análisis en la medición de irradiancia UV y 
su estimación de incertidumbre. 
 

 
Figura 6. Sistema de registro de parámetros de operación 

del sistema. 
 

3. RESULTADOS 
 

Una vez ensamblado el sistema de medición se 
procedió con la caracterización de las fuentes de 
estado sólido. Se fijó la temperatura de referencia a 
25° C y se modificó la intensidad de corriente 
constante de alimentación delLED UV hasta lograr 
el valor de irradiancia necesario como lo muestra la 
figura7. Este proceso se repite en cada uno de los 
niveles de irradiancia a caracterizar hasta verificar 
que se logra la reproducibilidad de los valores. 
 

 
Figura 7. Gráfica que muestra los valores de irradiancia 
en que se caracterizaron las fuentes de radiación UV de 

estado sólido. 
 
Para cubrir la escala de medición más utilizada en 
los servicios de calibración en irradiancia y dosis de 
radiación UV se caracterizaron los siguientes 
niveles de irradiancia 1.0, 2.0, 2.5, 3.0, 4.0 y 5.0 
mW/cm2 respectivamente. Una vez definidos los 
parámetros eléctricos de la fuente UV y su relación 
con el nivel de irradiancia, estos valores se 
establecen en el programa de control,que se 
muestra en la figura 7. 
 

 
Figura 8. Programa que controla los parámetros de 
operación del LED UV para los niveles de irradiancia 

definidos. 
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La estabilidad de los valores de irradiancia con los 
que se realizan los servicios de calibración mediante 
comparación depende de mantener la intensidad de 
corriente continua de operación y la temperatura de 
referencia en el LED UV. Pequeños cambios en 
estos parámetros de funcionamiento aumentan la 
variabilidad en el valor de irradiancia previamente 
definido y seleccionado al realizar la medición. 
 
Para el caso de la intensidad de corriente continua, 
se cuenta con una fuente con capacidad de 
mantener la corriente continua con una exactitud de 
105µA. Sin embargo, a medida que aumenta la 
potencia eléctrica consumida por el LED UV, para 
alcanzar los niveles de irradiancia más altos, el 
sistema de control de temperatura implementado 
tiene más dificultades para alcanzar la temperatura 
de referencia, ocasionando variabilidad del nivel de 
irradiancia UV específicamente en esos niveles de 
irradiancia altos. Este fenómeno es inevitable y 
forma parte del principio de funcionamiento de los 
dispositivos de estado sólido. 
 
Todos los parámetros de funcionamiento durante el 
proceso de calibración son registrados 
automáticamente en una hoja de cálculo, para ser 
empleados en la estimación de incertidumbre de 
medición. 
 
 

4. DISCUSIÓN 
 

Una vez que se han caracterizado losLED UVy 
comprobado la mejora en la estabilidad y 
reproducibilidad en la operación del sistema, se ha 
modificado el procedimiento de calibración por 
comparación de los medidores de UV de clientes, 
tanto en irradiancia como en dosis. La confirmación 
de que la estabilidad en los valores de irradiancia se 
mejoró, además dela facilidad con que se puede 
cambiar el valor de irradiancia de un valor a otro de 
forma muy simple por el uso del LED UV, motivó la 
adopción permanente del sistema. 
 
El mayor cambio durante el proceso de calibración 
es que la estabilidad del sistema de medición se 
mejora en un orden de magnitud. Esta mejora en la 
estabilidad de la fuente UV utilizada se refuerza al 
revisar el comportamiento de las otras dos variables 
de funcionamiento importantes del LED UV.  
 
Para el caso de la temperatura de funcionamiento 
del LED UV la máxima variabilidad registrada es de 
±0.20 % del valor de referencia (25 °C) y por lo 
mismo su efecto es poco significativo en la 
incertidumbre resultante. Subsecuentemente el  
cambio máximo en la potencia eléctrica consumida 
por el LED UV está pordebajode ± 0.005 % del valor 
registrado en cada nivel de irradiancia 
caracterizado. 
 

 
Tabla 1. Comparativo del presupuesto de incertidumbres típico en la calibración de un medidor de UV en irradiancia 
utilizando las fuentes de radiación UV de descarga y de estado sólido. 

 

 

Factores de incertidumbre Contribución Contribución

mW/cm2 mW/cm2

Repetibilidad de las lecturas del 
piroeléctrico

0.010821 0.83 0.001547 2.66

Reso lución del piroeléctrico 0.000289 0.00 0.000289 0.09

Calibración del piroeléctrico 0.002125 0.03 0.002125 5.02

Calibración multiplexor 0.000250 0.0004 0.000250 0.07

Calibración Fuente DC 0.002500 6.94

Estabilidad en temperatura 0.002500 6.94

Calibración Filtro  Interferencial 0.000014 0.0000013

Estabilidad de fuente de radiación 0.075689 40.77 0.003247 11.71

Repetibilidad de las lecturas del 
medidor UV

0.090506 58.30 0.007186 57.33

Reso lución del medidor UV 0.002887 0.06 0.002887 9.25

Incertidumbre estándar combinada 0.1185 0.00949

Incert idumbre expandida 0.31767 0.0254341

Incert idumbre po rcentual 3.15 1.02

Utilizando lámpara de descarga Utilizando referencia UV

Varianza relativa Varianza relativa
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De esta forma, una vez realizada la estimación de 
incertidumbre, por ejemplo para los servicios de 
calibración de irradiancia UV a tres diferentes 
valores de irradiancia, es posible reducir los valores 
de incertidumbre por debajo del 1.5% como se 
muestra en la Tabla 1. 
 
De esta manera la fuente de incertidumbre más 
significativapara este nuevo sistema de medición es 
la repetibilidad en las lecturas del medidor UV, 
aportando alrededor del 55% de contribución a la 
incertidumbre de medición, seguida por la 
estabilidad que ahora contribuye con un 12 %. Otra 
aportación importante es la resolución del medidor 
UV con típicamente 9 %. Por lo tanto es fácil 
comprobar que con los cambios realizados en el 
banco radiométrico, la mayor contribución en la 
incertidumbre de medición en irradiancia UV 
proviene de las características y funcionamiento del 
medidor UV que se encuentra en proceso de 
calibración. 
 
 
5. CONCLUSIONES 
 
Se han presentado los resultados obtenidos en la 
aplicación de fuentes UV de estado sólido en los 
servicios de calibración a 365 nm ofrecidos en el 
laboratorio de DosimetriaÓptica del CENAM. Se 
espera que una vez que se encuentren disponibles 
en el mercado fuentes de radiación UV de estado 
sólido a otras longitudes de onda, como 313 nm y 
254 nm, estos resultados se extiendan para mejorar 
las capacidades del Patrón Nacional de Dosis de 
Radiación UV para unintervalo de trabajo más 
amplio, mejorando el desempeño de este sistema 
de medición en beneficio de los sectores que son 
usuarios directos e indirectos de este patrón. 
 
El uso de fuentes de estado sólido arroja una 
mejora significativa en la estabilidad del flujo 
radiante a 365 nm, además de la facilidad para 
controlar los parámetros de consumo eléctrico de la 
fuente UV para contar con diferentes intensidades 
para el proceso de calibración. 
 
Las mejoras actuales hacen posible un mejor control 
en la fuente de radiación UV, reduciendo la 
variabilidad en los valores de irradiancia UV lo cual 
facilita una reducción de la incertidumbre de 
medición en valores por debajo del 2.1% (k=2) para 
los servicios de calibración actualmente ofrecidos. 
 

Finalmente,el proceso de calibración de medidores 
de UV, tanto en irradiancia como en dosis, se ha 
simplificado con el uso de LED UV. 
 
Otraventaja es que no se requiere del filtro 
interferencial calibrado de manera anual, como en el 
sistema que se venía manejando. Con todas estas 
ventajas, esta nueva versión del SBR es más 
estable y flexible para cubrir las necesidades de la 
industria y como una excelente base para el Patrón 
Nacional de Dosis de Radiación UV en la longitud 
de onda de 365 nm.  
 
Con esta modificación al sistema se puede ofrecer 
el servicio de calibración en la longitud de onda de 
365 nm en más de un punto de la escala con 
valores entre 1.0 y 5.0 mW/cm2,con lo que el 
certificado de calibración puede proporcionar más 
información acerca del funcionamiento y 
desempeño del instrumento de medición. 
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Resumen: La implementación del modelo de gestión por procesos, ha sido clave para instituciones que 
desean elevar la calidad de sus productos y servicios en la actualidad. Para el Laboratorio Costarricense de 
Metrología, la implementación y mejora de un sistema de gestión de calidad ha sido una prioridad como parte 
del cumplimiento de los requisitos establecidos en el CIPM-MRA y en soporte de las capacidades de 
medición y calibración internas. El establecimiento de un modelo de gestión por procesos, ha permitido la 
optimización y simplificación de actividades tanto a nivel administrativo como técnico y ha proveído una base 
documentada con evidencias objetivas para el análisis del desempeño de los procesos y la toma de 
decisiones efectiva. 
 
 

1. INTRODUCCIÓN 
 
El Laboratorio Costarricense de Metrología 
(LACOMET) es el laboratorio nacional de referencia 
en metrología de Costa Rica.  Creado mediante la 
ley N° 8279 del Sistema Nacional para la Calidad, el 
LACOMET tiene asignadas las funciones de difundir 
y fundamentar la metrología nacional y promover el 
establecimiento de una estructura metrológica 
nacional; actuar como organismo técnico y 
coordinador con otros organismos científicos y 
técnicos, públicos y privados, nacionales e 
internacionales, en el campo de la metrología; 
custodiar los patrones nacionales y garantizar su 
referencia periódica a patrones de rango superior; 
promover el uso, la calibración, la verificación y el 
ajuste de los instrumentos de medición, así como la 
trazabilidad a patrones del Sistema Internacional de 
Unidades, y garantizar la trazabilidad de los 
instrumentos de medida; y participar en instancias 
internacionales de metrología, en particular la 
Oficina Internacional de Pesas y Medidas (BIPM) y 
la Organización Internacional de Metrología Legal  
[1], entre otras. 
 
Como parte del soporte a las actividades operativas 
de calibración, ensayo, verificación metrológica, el 
LACOMET ha implementado un sistema de gestión 
de calidad que respalden la confiabilidad de los 
servicios que se ofrecen a la población en general y 
en cumplimiento de la legislación aplicable para las 
entidades gubernamentales, mediante la aplicación 
de la ley general de control interno. El alcance de 
este sistema de gestión de calidad, ha sido basado 

en los requisitos de la norma INTE-ISO/IEC 
17025:2005 Requisitos para la competencia de 
laboratorios de calibración y ensayo [2]. 
 
Desde el año 2004, con la firma del Acuerdo de 
Reconocimiento Mutuo (CIPM-MRA) con la 
Conferencia General de Pesas y Medidas (CIPM), 
Costa Rica entró a ser Estado Asociado de la 
Convención del Metro. Paralelamente se inició la 
implementación de un sistema de calidad, que sirvió 
de respaldo para los servicios que se soportan en 
las capacidades de medición y calibración de los 
laboratorios de masa, temperatura y volumen, 
reconocidas y aprobadas tanto por el Sistema 
Interamericano de Metrología, como publicados en 
la base de datos del Buró Internacional de Pesas y 
Medidas (BIPM) [3]; y de respaldo a la gestión 
institucional administrativa y técnica, aún en las 
magnitudes que no han sido reconocidas por el 
BIPM, pero que se encuentran en proceso, i.e. 
dimensional, humedad relativa, presión, química.  
Este sistema de gestión de calidad, se planteó 
desde sus inicios  en concordancia con la estructura 
organizacional del LACOMET y su alcance cubrió a 
los departamentos, unidades funcionales, la 
documentación y los recursos; no así a los 
laboratorios designados como referencia en Costa 
Rica como el ICE, RECOPE y LANAMME, cuya 
independencia administrativa del LACOMET, 
permite que manejen su propia gestión apegados a 
una serie de lineamientos establecidos 
nacionalmente. 
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A nivel internacional, las directrices emanadas 
desde el BIPM hacia los laboratorios nacionales de 
metrología, se encuentran establecidas en los 
compromisos adquiridos y documentados en el 
CIPM-MRA, en el que se establece que los 
laboratorios deben participar exitosamente en las 
comparaciones clave o suplementarias del BIPM, 
declarar sus capacidades de medición y calibración 
(CMCs) e implementar un sistema de gestión de 
calidad que soporte dichas CMCs basados en los 
requisitos de la norma ISO 17025 o la Guía ISO 34, 
según corresponda. 
 
En este marco, el sistema de gestión de calidad de 
LACOMET basado en los requisitos ISO 17025, se 
implementó y mantuvo durante 8 años, y sirvió de 
soporte para las CMCs declaradas en las 
magnitudes de masa, temperatura y volumen.  Este 
sistema de calidad, se estableció con una 
organización funcional.  En temas de gestión de 
calidad, la organización funcional es aquella que 
tiene una estructura organizacional tipo jerárquica, 
su recurso principal es el capital, la proyección de 
los recursos humanos se hace a través de los 
mandos directivos, las directrices se generan 
verticalmente, y los controles ejercidos, 
generalmente son externos. 
 
El enfoque de procesos busca optimizar los 
recursos con miras que sean empleados 
responsablemente en las etapas en donde han sido 
requeridos.  Consiste además en establecer 
métricas para monitorear el seguimiento y 
desempeño de los procesos, por ejemplo, índices 
de implementación de acciones correctivas y 
preventivas, cantidad de documentos simplificados, 
cantidad de procedimientos implementados, criterios 
de aceptación rechazo para los resultados de una 
calibración, número de quejas del cliente resueltas 
de manera satisfactoria, entre otros para tomar las 
decisiones basados en hechos y evidencias 
objetivas. 
 
Este enfoque, ubica a los clientes como un 
elemento determinante de entrada a los procesos 
de la organización. El seguimiento de la satisfacción 
de los clientes requiere la evaluación de la 
información relativa a su percepción de hasta qué 
punto se han cumplido sus necesidades y 
expectativas  [4]. En LACOMET, dentro del sistema 
de calidad se enmarcan actividades como el análisis 
de las encuestas de percepción, expectativas y 
satisfacción por parte de los clientes, para 
monitorear la calidad de los servicios que se están 
entregando, pero además se ha contado con 

cooperación externa por medio de alianzas 
estratégicas con universidades, cámaras de 
empresarios y el Ministerio de Economía Industria y 
Comercio, que han facilitado la detección de 
necesidades de nuevos servicios.  Se cuenta 
además con un plan estratégico que ha permitido 
trazar línea en cuanto al desarrollo de nuevos 
servicios y ampliación de alcances de medición de 
los ya existentes, así como la coordinación de 
actividades de mejoramiento de la competencia 
técnica de la red de laboratorios secundarios, en las 
magnitudes que sean clave para la industria y el 
comercio nacional. 
 
Con miras a optimizar el rendimiento de las 
actividades desempeñadas en el LACOMET, de 
manera que se logre el cumplimiento de los 
requisitos normativos que le aplican, y además que 
se cubra la gestión institucional operativa y 
estratégica, se decidió realizar una migración del 
sistema de gestión de calidad, basado en el enfoque 
funcional, a un sistema de calidad basado en el 
enfoque por procesos que soporte las capacidades 
de medición y calibración nacionales a través de las 
mediciones realizadas en LACOMET.  Con esto, se 
logra incluir todas las actividades adicionales a la 
entrega de servicios de calibración y ensayo, ya que 
a nivel de gestión, las actividades de capacitación, 
ensayos de aptitud y comparaciones y asesorías 
técnicas, se pudieron identificar como procesos y 
homologarse dentro de la gestión administrativa y 
técnica del LACOMET, a pesar de que en el caso de 
los ensayos de aptitud, la norma de referencia es la 
ISO 17043 [5] y para las capacitaciones y asesorías 
técnicas propiamente dichas, no se encuentra por el 
momento una norma de referencia que evalúe 
requisitos técnicos de las mismas. 
 
El objetivo del presente trabajo es describir el 
planteamiento realizado a lo interno del LACOMET  
con miras a integrar el sistema de gestión de calidad 
basado en enfoque por procesos, que cumpla con 
las normas de referencia ISO 17025 e ISO 17043, 
(para calibraciones y ensayos; y ensayos de aptitud 
en los departamentos de metrología física y 
química) e ISO 17020 (para servicios de inspección 
en metrología legal) y la legislación Ley General de 
Control Interno, que permita el seguimiento y control 
de las actividades críticas dentro de los procesos 
identificados y con esto la detección temprana de 
acciones preventivas y opciones de mejora, que 
permitan a la institución entregar servicios de 
calidad de acuerdo a la demanda del mercado 
nacional e internacional. 
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2. METODOLOGÍA PARA EL DISEÑO DEL 
MODELO DE GESTIÓN POR PROCESOS 
 

a. Identificación de opciones de mejora del 
modelo de gestión. 

Dentro del sistema de gestión de calidad del 
LACOMET, las auditorías tanto internas como 
externas son una herramienta de evaluación y 
control que se emplean como parte del 
cumplimiento de requisitos y el seguimiento a la 
implementación adecuada de los procedimientos. 
 
Los temas de las no conformidades más 
importantes detectadas en los últimos años fueron: 

• Control de documentos 
• Documentación con alto grado de 

complejidad 
• Mecanismos de seguimiento y control de 

implementación de acciones correctivas 
• Documentación y seguimiento de acciones 

preventivas y mejora 
• Estructura organizacional no definida 

claramente, ni responsabilidades 
Estas debilidades detectadas en estos procesos de 
evaluación, hicieron a la Alta Dirección y la Gestoría 
de Calidad del LACOMET tomar la decisión de 
replantear el ordenamiento del sistema de calidad, 
de acuerdo a un enfoque de procesos, que 
permitiera establecer específicamente las 
actividades necesarias para la realización de las 
tareas y el control de la efectividad y eficacia de las 
mismas. 
 

b. Planteamiento del nuevo esquema por 
procesos. 

El planteamiento del nuevo esquema se realizó con 
la coordinación de la Gestoría de Calidad del 
LACOMET y un equipo de apoyo de los 
departamentos técnicos y administrativos, y 
consistió inicialmente en el establecimiento de un 
mapa de procesos, clasificados en procesos 
estratégicos, claves y de apoyo. Este planteamiento 
inicial fue aprobado por la Alta Dirección, durante la 
Revisión por la Dirección.  Con esto, se 
documentaron los Procesos, y se incluyó como 
parte del Manual de Calidad. 
 

c. Diseño de fichas de proceso. 
Una vez aprobado el mapa (Ver Figura 1), se 
procedió a preparar una ficha de proceso, tomando 
como base algunos modelos expuestos en 
diferentes esquemas de certificación ISO 9001 y se 
ajustó a las necesidades del LACOMET.  La ficha 
de procesos es un documento que describe la 

información general del proceso y es la base para el 
establecimiento de responsabilidades, actividades, 
indicadores de seguimiento y documentación 
asociados al proceso específico.  Un ejemplo de 
ficha de proceso se puede apreciar en la Figura 2. 
 

d. Establecimiento de indicadores. 
El paso siguiente, fue el establecimiento de los 
indicadores de proceso, mediante los cuales, 
durante el seguimiento y control del proceso, los 
responsables pueden monitorear el desempeño del 
mismo.  Para el establecimiento de los indicadores 
se tomó como base las variables críticas descritas 
en los objetivos de cada proceso.  Como este 
modelo está iniciando, se acordó establecer 
indicadores mínimos que en los procesos 
posteriores de seguimiento podrían ser reevaluados 
y replanteados de acuerdo al cumplimiento de las 
metas asociadas.  
 

e. Actualización de la documentación. 
La documentación se ha ido generando a través de 
las acciones descritas en cada proceso.  Algunos 
documentos ya existentes se modificaron para que 
sean conformes con la nueva estructura y otros 
deben escribirse para cubrir todo el alcance de la 
gestión por procesos. 
 

f. Automatización de la información.  
Para los procesos de seguimiento y mejora, se 
adquirió una herramienta automatizada (Software 
para la administración del Sistema de Calidad, 
SoGC), que posee un gestor de documentos, en el 
que se registran los procesos de emisión, revisión y 
aprobación de documentos y puesta en vigor, 
control de copias vigentes y obsoletas, actualización 
de versiones; una aplicación es para comunicación 
interna, funciona como una especie de correo 
electrónico, que se ha configurado de acuerdo a los 
departamentos y en donde se respalda 
comunicados oficiales, resultados de reuniones, 
seguimiento de trabajos, información sobre no 
conformidades y acciones, servicios, entre otros, de 
manera sistematizada y con accesos 
personalizados dependiendo de cada usuario.  
También tiene aplicaciones para la documentación 
de no conformidades, seguimiento de acciones por 
unidad operativa o laboratorio, el control objetivos 
de calidad y estratégicos y sus indicadores, 
incluyendo los resultados de las mediciones en un 
“Dashboard”, retroalimentación de clientes, 
seguimiento y documentación de la capacitación del 
personal, entre otros. 
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3. RESULTADOS 
 
3.1. Propuesta de mapa de procesos. 
La propuesta de mapa de procesos aprobada se 
detalla en la Tabla 1 y en la Figura 1.  
 
3.2. Fichas, objetivos e indicadores de 
proceso. 
Se estableció para cada proceso una ficha, que 
consolida el objetivo del mismo, se designa una 

figura responsable del mismo, se indican el 
diagrama SIPOC y la documentación asociada. Así 
para el ejemplo del proceso de gestión de calidad, el 
SIPOC se puede ver en la Figura 2. Algunos 
ejemplos de indicadores y metas establecidos para 
la gestión de calidad y gestión del servicio con su 
cumplimiento al primer semestre 2014, se indican 
en la Tabla 2. 

 
 

 
Fig. 1. Mapa de procesos LACOMET. 
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Fig. 2. Ficha de Proceso para Gestión de Calidad. 

 

 
Estratégicos Clave De apoyo 

Planificación 
estratégica 

Gestión de 
Calidad 

Control Interno 

Mantenimiento 
y desarrollo 
de patrones 

Gestión del 
Servicio 

Soporte 
informático 

Recursos 
humanos 

Contabilidad y 
presupuesto 

Gestión de 
Compras 

Servicios 
generales 

Tabla 1. Procesos LACOMET. 
 
3.3 Estructura documental. 
La estructura documental se modificó siguiendo las 
actividades descritas en el diagrama SIPOC, 
siempre siguiendo el ordenamiento sugerido en la 
norma ISO 10013. De esta forma como ejemplo, la 

disminución de documentos del proceso de gestión 
de calidad se indica en la Figura 3.  

 
Fig. 3. Gráfico de disminución de la documentación 

ejemplo del Proceso de Gestión de Calidad. 
 
3.4 Implementación y comunicación en la 
organización y mejora continua 
Dentro de la organización, se estableció un plan de 
implementación gradual, que permita a los 
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colaboradores ir conociendo paulatinamente los 
cambios que se han estado generando.  Esta 
actividad se ejecuta de manera paralela con la 
actualización de documentos y registros, de manera 
que no se comprometa la integridad del sistema de 
calidad. Por otra parte, la componente de mejora 
continua, tiene su base en el seguimiento de los 
resultados obtenidos en las mediciones de los 
indicadores de cada proceso. 
 
 
4. DISCUSIÓN 
 
La transición al enfoque de procesos ha sido 
ventajosa dado que se ha podido detallar con 
exactitud cuales actividades son las que componen 
cada uno de ellos, facilitando de esta forma la 
documentación y el entendimiento por parte de 
todos los involucrados en las tareas claves y de 
apoyo a los laboratorios, al contar con herramientas 
de seguimiento y visualización de los contenidos y 
etapas de los procesos. 

 
Indicador Meta Cumplimiento 

Gestión de Calidad 
Porcentaje de 
acciones correctivas 
y preventivas que 
implementaron su 
plan de acción en la 
fecha prometida 

50 %  50 % 

Gestión de servicios 
Porcentaje de 
solicitudes que 
incumplieron el 
plazo acordado con 
el cliente 

15 % 20 % 

Calificación 
promedio de las 
evaluaciones de 
satisfacción de 
clientes 

80 % 72 % 

Tiempo promedio de 
atención a queja de 
clientes 

10 días 6 días 

Trámite de emisión 
de documentos 

10 días 5 días 

Tabla 2. Indicadores para Gestión de Calidad y 
Gestión de Servicio. 
 
La identificación de los procesos fue clave para 
poder derivar la estructura que permitiera medir el 
mejoramiento y la priorización, por ejemplo se 
consideraron como procesos estratégicos la gestión 
de calidad y el control interno, para darle mayor 

importancia a los resultados que se generen de 
ellos, dado que son complemento de la prestación 
del servicio y el desarrollo de patrones, en 
cumplimiento de las funciones otorgadas por ley a 
LACOMET y como institución pública sometida a 
otros procesos de evaluación por parte de entidades 
de gestión gubernamental y asuntos financieros. Por 
otro lado, se consideraron como procesos clave el 
mantenimiento y desarrollo de patrones, el cual 
comprende, actividades atinentes a la gestión y 
mejora de la competencia técnica del personal, la 
adecuación de instalaciones para desarrollo de 
nuevas metodologías, la definición de nuevos 
procedimientos de aseguramiento de la calidad de 
los resultados y validación de métodos así como la 
gestión de proyectos de investigación, el cual es 
imprescindible para la prestación de servicios. Se 
incluyó como clave debido a que sus salidas, i.e. 
patrones calibrados, métodos validados, personal 
competente, aceptación de resultados, y métodos 
validados, entre otras, son requisitos que deben 
solventarse para que el proceso de gestión del 
servicio, pueda brindarse eficientemente y de 
acuerdo con los requisitos del cliente y del sistema. 
Estas actividades han sido incluidas conscientes de 
que la gestión debe ser integral, y que para la 
homologación de las mismas, se debe partir al 
menos del monitoreo como se realiza para la 
prestación de servicios, de manera que se puedan 
tomar acciones cuando sea necesario, y promover 
la eficiencia y eficacia de los demás procesos. 
El éxito de la propuesta ha implicado un cambio en 
la cultura de la organización, ya que se pasó de un 
sistema en el que las métricas no estaban 
establecidas, a un sistema que se rige por los 
resultados obtenidos en dichas métricas, mediante 
el uso de la herramienta de software para el sistema 
de calidad. En la Tabla 2, se mostró el resultado de 
la medición de algunos de estos indicadores en la 
actualidad. Se puede ver como se ha cumplido la 
propuesta de documentación de acciones 
correctivas en la meta, anteriormente la 
implementación de acciones en tiempo, no 
superaba el 30 %, de las documentadas 
actualmente un 50 % han cumplido, mostrándose 
una mejora, asimismo se muestran mejoras en el 
tiempo de atención a las quejas de clientes, y el 
tiempo de trámite de documentos dentro del sistema 
de calidad, esto obedece a las facilidades en cuanto 
al seguimiento presentadas con la implementación 
de la herramienta. Existen indicadores en los que 
sus metas no se están cumpliendo actualmente 
como la satisfacción del cliente y el porcentaje de 
servicios dados de acuerdo al tiempo, que están 
siendo atendidos con acciones para su mejora, 
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como por ejemplo, desarrollo de herramientas para 
programación de servicios, y fortalecimiento de la 
competencia técnica del personal. Además, la 
Figura 3. Es un ejemplo sobre la disminución de 
documentos en el proceso de Gestión de Calidad  
que muestra la simplificación ha sido efectiva de la 
cantidad de documentos. 
El esquema propuesto también permitió una mejora 
de los procesos de comunicación institucionales en 
concordancia con el apartado 4.1.6 de la norma ISO 
17025:2005, los cuales han sido revisados y 
actualizados. Anteriormente no se contaba con un 
canal sistemático para respaldo de la información, 
actualmente se ha logrado sistematizar y actualizar 
la información en un procedimiento documentado y 
en la aplicación de Comunicación Interna. 
La planificación de los se realizó considerando la 
realidad de todos los laboratorios que brindan 
servicios, esto ha permitido cumplir los requisitos del 
apartado 4.2.7 de la norma ISO 17025:2005, la alta 
dirección revisa así los resultados sobre planes de 
trabajo a través de revisiones por la dirección, los 
resultados de auditorías, las sugerencias de los 
clientes, y la identificación sobre la marcha de 
acciones y mejoras cuando se planifican e 
implementan los cambios propuestos. 
 
 
5. CONCLUSIONES 
 
La transición de un sistema de calidad con enfoque 
funcional hacia un modelo de gestión por procesos 
ha sido clave en la simplificación y optimización de 
las actividades administrativas y técnicas que se 
ejecutan en LACOMET, evidenciándose en la 
disminución de tiempos de trámite de 
documentación y cantidad de documentos que 
estaban establecidos en cada proceso. 
El sistema está en una etapa de implementación y 
actualización, un 80 % de los procesos ya cuentan 
con documentos actualizados y con la mejora en los 
trámites del proceso de control de documentos, se 
espera contar con un 100 % al finalizar este 2014.  
El cumplimiento de los objetivos de calidad ligados a 
la competencia técnica del personal y al 
mantenimiento del sistema para soportar las CMCs 
de nuestros laboratorios, se ha logrado con la 
implementación esta propuesta de enfoque por 
procesos. 
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Resumen: ISO/IEC 17025 requiere que se efectúen auditorías internas en los laboratorios de ensayos y 
calibración por personal formado y calificado; ISO 19011 considera los conocimientos y habilidades y logro 
de la competencia como determinantes en la competencia de auditores de sistemas de gestión. El siguiente 
trabajo desarrolla un ejemplo ilustrativo de conocimientos y habilidades metrológicas basado en la cláusula 
7.2.3.3 y anexo A de ISO 19011. El ejemplo se propone para integrar en el proceso de formación y 
calificación del auditor interno los conocimientos y habilidades en Metrología requeridos en ISO/IEC 17025 y 
sustentados por  ISO 10012. 
 
 
1. INTRODUCCIÓN 
 
El presente trabajo busca conciliar un ejemplo 
ilustrativo de los conocimientos y habilidades del 
auditor interno en la gestión metrológica de los 
ensayos y calibraciones de laboratorios acreditados 
en la norma ISO/IEC 17025 tomando la orientación 
de la norma ISO 19011 sobre la competencia y 
evaluación de un auditor y usando ISO 10012 como 
parte de la temática en metrología. 
 
En México, la Entidad Mexicana de Acreditación 
(EMA), organismo que acredita la competencia de 
los laboratorios, cuenta con un procedimiento [4] 
que describe los requisitos de calificación para el 
personal evaluador (auditores externos a los 
laboratorios); dicho documento sigue los 
lineamientos de la Cooperación Internacional de 
Acreditación de Laboratorios (ILAC) para las 
Calificaciones y Competencia de los Evaluadores y 
Expertos Técnicos [5]. En cuanto a los requisitos 
correspondientes para los auditores internos de los 
laboratorios acreditados, se encuentra que el 
organismo de acreditación cita que el laboratorio 
establece en su propio sistema de gestión los 
requisitos de formación y calificación del personal 
auditor [6]. 
 
Como el organismo de acreditación en México da la 
libertad al laboratorio para definir la formación y 
calificación del personal auditor interno, entonces es 
el laboratorio quien debe iniciar la tarea de 
encontrar cuáles son los requisitos de los 
conocimientos y habilidades del auditor interno 
acordes al sistema de trabajo que desempeña. 
 

Cabe mencionar que la experiencia de los autores 
durante catorce años de aplicación de la norma 
ISO/IEC 17025 les ha permitido observar 
laboratorios acreditados y en trámite de acreditación 
donde el proceso de formación y calificación del 
personal auditor interno excluye el aspecto del 
conocimiento y habilidades en metrología, aspecto 
fundamental en los requisitos técnicos de la norma 
ISO/IEC 17025. 
 
Tal necesidad de formación y calificación en 
metrología del auditor interno se justifica cuando se 
analiza la norma ISO/IEC 17025 y se advierte su 
enfoque metrológico dado desde la cláusula 2 
Referencias normativas que resalta como 
indispensable para la aplicación de la norma, entre 
otras referencias, al Vocabulario Internacional de 
Metrología (VIM) [7]. De igual forma se advierte el 
enfoque metrológico cuando  en la cláusula 3 
Términos y definiciones se menciona que aplican 
los términos y definiciones relevantes dados, entre 
otros, en el Vocabulario Internacional de Metrología 
(VIM). 
 
El escenario expuesto llevó a los autores a plantear 
las siguientes preguntas: ¿Por qué se ha 
encontrado que algunos laboratorios desconocen a 
la metrología como parte fundamental de la norma 
ISO/IEC 17025?; ¿Cómo rescatar el enfoque 
metrológico en la misma norma ISO/IEC 17025?; 
¿Cuáles fuentes de información de la propia norma 
ISO/IEC 17025 apoyarían para ubicar a la 
metrología como tema indispensable?; ¿Qué 
directrices pueden usar los laboratorios para definir 
el marco de formación y calificación de los auditores 
internos? 
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Las respuestas encontradas a los cuestionamientos 
mencionados condujeron a entender a la norma 
ISO/IEC 17025 como la exposición de requisitos 
para que un laboratorio trabaje con un sistema de 
gestión conformado por tres subsistemas: de la 
calidad, administrativo y técnico. Además se 
entendió que el personal auditor interno tendrá que 
ser formado en los tres subsistemas y que dentro 
del subsistema técnico será necesario cubrir el 
enfoque metrológico. Por otro lado, se encontró que 
la norma ISO 19011 se cita en la bibliografía como 
una norma relacionada con el tema de auditorías 
internas y la norma ISO 10012 con el tema de las 
mediciones que realiza el laboratorio. 
 
Es importante aclarar que en el resto de las citas 
bibliográficas de la norma ISO/IEC 17025 se 
encontraron otros temas ligados con la metrología y 
con los auditores internos, temas que se usaron en 
este trabajo para robustecer la propuesta de los 
conocimientos y habilidades del auditor interno. 
 
 
2. DESARROLLO DEL EJEMPLO ILUSTRATIVO 
DE LOS CONOCIMIENTOS Y HABILIDADES EN 
METROLOGÍA DEL AUDITOR INTERNO ISO/IEC 
17025 
 
El primer paso que se tomó por los autores fue usar 
la misma norma ISO/IEC 17025 y comprender su 
alcance y los enlaces que establece directa o 
indirectamente con otras fuentes de información 
para temas particulares en sus requisitos. Por 
ejemplo, y para el despliegue de este trabajo, la 
atención se centró en la temática relacionada con el 
requisito particular de auditorías internas y en la 
temática de la metrología relacionada con los 
requisitos técnicos. 
 
La literatura citada en la norma ISO/IEC 17025 se 
usó como marco contextual de la propuesta del 
ejemplo de conocimientos y habilidades del auditor 
interno ISO/IEC 17025. Este marco contextual 
permitió desdoblar a la norma ISO/IEC 17025 en 
sus componentes y ubicar las disciplinas 
particulares entrelazadas a los requisitos de la 
norma, requisitos para la competencia de los 
laboratorios de ensayos y calibraciones. De esas 
disciplinas resaltaron la gestión de la calidad, la 
metrología y la evaluación de la conformidad. 
 
Las normas ISO 19011 e ISO 10012 se 
seleccionaron particularmente para ubicar los 
elementos útiles al desarrollo del ejemplo. Se 
seleccionaron tales normas porque el desarrollo del 

ejemplo comprendió dos características: (1) una 
metodología para la determinación de los 
conocimientos y habilidades del auditor interno y (2) 
una definición de los conocimientos y habilidades en 
metrología del auditor interno. Del análisis de las 
normas se encontró lo siguiente: 
 
- El capítulo 7 de la norma ISO 19011 expone las 
consideraciones para determinar la competencia de 
los auditores de sistemas de gestión dónde se 
incluyen el comportamiento personal, los 
conocimientos y habilidades y el logro de la 
competencia. La directriz en la cláusula 7.2.3.1 es 
que se debería esperar que todos los auditores 
tuvieran conocimientos y habilidades específicos en 
alguna disciplina y algún sector. La cláusula 7.2.3  y 
particularmente 7.2.3.3 y el Anexo A fueron 
adecuados para estructurar los lineamientos de 
formación y calificación del auditor interno.  
 
- La Introducción de la norma ISO 10012 indica que 
los métodos usados para el sistema de gestión de 
las mediciones “van desde la verificación del equipo 
básico hasta la aplicación de técnicas estadísticas 
en el control del proceso de medición”; así mismo 
aclara que los procesos de medición tratados 
aplican a las mediciones físicas (en trabajos 
anteriores se ha analizado la forma de relacionar las 
normas ISO 17025 e ISO 10012 y la forma de incluir 
las mediciones no físicas en los procesos de 
medición citados en ISO 10012 [8]). Otra aclaración 
importante que indica la Introducción es que puede 
hacerse referencia a la norma ISO 10012, entre 
otros, al evaluar y auditar sistemas de gestión de las 
mediciones. 
 
2.1 Criterios para construir el ejemplo 
  
2.1.1 El ejemplo se construyó incluyendo los puntos 
dados en la cláusula 7.2.3.3 de ISO 19011; los 
puntos se enfocaron a la disciplina de la metrología 
y al sector de los laboratorios de ensayos y 
calibraciones.  
 
2.2.2 La estructura del ejemplo se basó en el anexo 
A citado en 7.2.3.3 que presenta ejemplos del 
conocimiento y habilidades de los auditores por 
disciplinas específicas y se complementó con 4.2.3 
de la norma ISO 10015 Directrices de formación [9]. 
 
2.2.3 Las siguientes condiciones se decidieron para 
construir el ejemplo de conocimientos y habilidades 
del auditor interno: (1) la auditoría interna es dirigida 
al sistema de gestión de laboratorios de ensayo y 
calibración acreditados en la norma ISO/IEC 17025; 
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(2) el conocimiento y habilidades del auditor interno 
se puntualizaron con un enfoque particular a los 
procesos de medición y control de equipo (o gestión 
metrológica ISO 10012) de las actividades de 
ensayo y calibración de los laboratorios (o al 
sistema de gestión técnico, requisitos de la cláusula 
5 de la norma ISO/IEC 17025); (3) las referencias 
normativas y bibliográficas en ISO/IEC 17025 del 
vocabulario internacional de metrología, sistema de 
gestión de las mediciones, exactitud de los métodos 
y resultados de medición, materiales de referencia y 
materiales de referencia certificados, ensayos de 
aptitud y de la incertidumbre de las mediciones 
fueron las fuentes para definir la lista de requisitos 
propuestos de los conocimientos y habilidades del 
auditor interno; (4) la referencia bibliográfica ISO 
19011 fue la fuente de información para diseñar la 
estructura del ejemplo ilustrativo; (5) las referencias 
no citadas en la norma ISO/IEC 17025 fueron 
detectadas al seguir las directrices del numeral 
7.2.3.3 de la norma ISO 19011 y se usaron como 
fuentes para complementar la condición del inciso 3; 
(6) las particularidades en el conocimiento y 
habilidades del auditor interno sobre los métodos 
del ensayo y calibración en cuestión fueron 
excluidas del ejemplo propuesto. 
 
 
3. EJEMPLO ILUSTRATIVO DE LOS 
CONOCIMIENTOS Y HABILIDADES EN 
METROLOGÍA DEL AUDITOR INTERNO ISO/IEC 
17025 
 
A continuación se describen el contenido y la 
estructura del ejemplo ilustrativo presentado en la 
Tabla 1. 
 
3.1. Contenido 
 
3.1.1 La primera columna expone los requisitos de 
los conocimientos y habilidades del auditor interno 
según la directriz 7.2.3.3 de ISO 19011.  
 
3.1.2 La segunda columna comprende las fuentes 
de información legislativa, reglamentaria y normativa 
para la definición de los requisitos de los 
conocimientos y habilidades en metrología del 
auditor interno ISO/IEC 17025. 
 
3.1.3   La tercera columna detalla ejemplos de los 
conocimientos y habilidades en metrología 
requeridos y derivados del análisis de las fuentes de 
información. Suficientes para permitir al auditor 
examinar el sistema de gestión y generar los 
hallazgos y conclusiones de la auditoría apropiados. 

 
3.2 Estructura 
 
3.2.1 El ejemplo se presenta en un formato de tabla 
donde el contenido se distribuyó y ordenó con un 
enfoque a procesos. El diseño de la  tabla se basó 
en la Tabla A.1 de la norma ISO 10015 Directrices 
para la formación. 
 
3.2.2 En la primera columna se representan las 
entradas, en la segunda columna el proceso y en la 
tercera columna los resultados. 
 
3.2.3 La estructura presentada en los ejemplos del 
Anexo A de la norma ISO 19011 se integró en la 
tercera columna de la tabla. 
 
3.2.4 El formato de tabla se decidió para brindar 
mayor claridad del origen de los ejemplos de 
conocimientos y habilidades y para enlazar la 
directriz 7.2.3.3 de la norma ISO 19011 con el 
Anexo A de la misma norma. 
 
 
4. DISCUSIÓN 
 
La incertidumbre inherente al proceso de auditoría 
interna en un laboratorio acreditado podría reducirse 
si en la formación y calificación del personal auditor 
el laboratorio se analiza el ejemplo propuesto para 
desarrollar el específico al laboratorio y para que 
una vez detectados los conocimientos y habilidades 
en metrología  del auditor ISO/IEC 17025 se logre la 
competencia del auditor mediante las directrices 
7.2.4 de ISO 19011. Además, los organismos de 
acreditación podrían a su vez contemplar el 
desarrollo de ejemplos correspondientes que 
podrían ser útiles para analizar el estado de la 
competencia en metrología de los auditores internos 
e incluirlos como referencia para la definición de los 
criterios de aplicación del requisito 4.14 Auditorías 
Internas de la norma ISO/IEC 17025. 
 
Otros objetivos importantes de esta publicación son 
que en el futuro: (1) el ejemplo propuesto se 
traduzca en criterios de evaluación de la 
competencia en metrología del auditor interno 
ISO/IEC 17025, (2) se logren detallar los criterios 
adecuados para un laboratorio de ensayos y otros 
para un laboratorio de calibración acreditados en la 
norma ISO/IEC 17025 y (3) se le proponga al grupo 
de auditorías ISO 19011 para que se incluya en el 
sitio de internet ISO 19011 Auditing Management 
Systems [10].  
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Actualmente, el grupo de auditorías ISO 19011 de la 
Organización Internacional de Normalización, ISO 
ha propuesto en su sitio de internet ISO 19011 
Auditing Management Systems ejemplos de la 
evaluación de la competencia del auditor interno de 
una organización aeronáutica, organización de 
eventos y fábrica de chocolates ficticia. 
 
5. CONCLUSIONES 
 
La metodología del desarrollo del ejemplo propuesto 
puede reproducirse para otras disciplinas distintas a 
la metrología y para otro personal responsable de 
actividades diferentes a las de auditoría. 
 
El ejemplo propuesto es útil para el personal técnico 
durante la detección de los conocimientos y 
habilidades en metrología requeridos por la norma 
ISO/IEC 17025. 
 
El conocimiento de la norma ISO 10012 y del resto 
de las referencias citadas en el ejemplo son 
fundamentales para lograr la competencia en 
metrología del auditor interno. 
 
El anexo A de la norma ISO 19011 presenta 
ejemplos del conocimiento y habilidades de los 
auditores por disciplinas específicas para que el 
gestor del programa de auditorías seleccione o 
evalúe a los auditores. El mismo anexo sugiere que 
cuando se desarrollen otros ejemplos del 
conocimiento y habilidades  del auditor en la 
disciplina específica del sistema de gestión en 
cuestión se siga, siempre que sea posible, la 
estructura general presentada en los ejemplos para 
asegurar compatibilidad.  
 
Durante el desarrollo del ejemplo propuesto en este 
trabajo, se decidió complementar la estructura de 
los ejemplos en el Anexo A de ISO 19011 para 
fundamentar los ejemplos de los conocimientos y 
habilidades del auditor interno con las directrices de 
7.2.3.3 de ISO 19011 y se le dio un formato que 
permitiera observar con claridad el proceso de la 
determinación de los conocimientos y habilidades. 
 
La norma ISO 10015 Directrices de Formación fue 
encontrada de gran utilidad para definir el formato 
del ejemplo propuesto. 
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Requisitos Fuentes de 
información  

Conocimientos y habilidades 
 

Requisitos y 
principios del 
sistema de 
gestión 
específicos de 
la disciplina, y 
su aplicación 

- Requisitos 
técnicos 
metrológicos de 
ISO/IEC 17025. 
- Principios 
metrológicos 
subyacentes a  
ISO/IEC 17025 
[11]. 

- Comprensión de los factores que determinan la exactitud y la 
confiabilidad de los ensayos o de las calibraciones. 
- Entendimiento de los fundamentos que soportan los 
requisitos ISO/IEC 17025: capacidad, ejercicio de 
responsabilidad, método científico, objetividad de los 
resultados, conducta imparcial, trazabilidad de la medición, 
repetibilidad del ensayo y calibración y transparencia. 
 

Requisitos 
legales 
pertinentes 
para la 
disciplina y el 
sector 

- Ley Federal 
sobre Metrología 
y Normalización y 
su Reglamento 
[12]. 
- Criterios del 
proceso de 
acreditación.  
- Normas 
mexicanas y 
publicaciones de 
la Organización 
Internacional de 
Metrología Legal. 

- Capacidad para distinguir el alcance de la metrología, 
científica, legal e industrial. 
- Preparación en la identificación de criterios metrológicos del 
organismo de acreditación. 
- Experiencia en el estudio de recomendaciones 
internacionales o normas mexicanas metrológicas para 
consultarlas cuando sea necesario entender condiciones 
metrológicas decididas por el laboratorio. 
 

Fundamentos 
de la disciplina 
y la aplicación 
de métodos, 
técnicas, 
procesos y 
prácticas de 
negocio y 
técnicas 
específicas de 
la disciplina 

- Vocabulario 
Internacional de 
Metrología (VIM). 
- Convenciones 
de la Oficina 
Internacional de 
Pesas y Medidas, 
(BIPM). 
- Sistema 
Internacional de 
Unidades (SI). 
- Guía para la 
Expresión de la 
Incertidumbre en 
la Medición 
(GUM) [13]. 
- Análisis 
estadístico de las 
mediciones. 

- Manejo de la terminología relativa a las magnitudes y 
unidades,  mediciones, dispositivos de medida y sus 
propiedades de acuerdo a los ensayos y calibraciones. 
- Entendimiento de la trazabilidad metrológica al sistema 
internacional de unidades. 
- Estudio previo del sistema general de unidades de medida en 
México. 
- Comprensión del alcance de los institutos nacionales de 
metrología y del significado de la capacidad de medición y 
calibración. 
- Entendimiento del sistema internacional de unidades. 
- Preparación en la guía para la expresión de la incertidumbre 
de la medición. 
- Dominio de la probabilidad y estadística aplicada a las 
mediciones. 
  

Conocimientos 
específicos de 
la disciplina 
relativos al 
sector 
particular, la 
naturaleza de 
las 
operaciones o 

- Sistema de 
gestión de las 
mediciones ISO 
10012. 
- Instrucciones 
que describen el 
mantenimiento, 
calibración y uso 
del equipo e 

- Formación en la aplicación de la norma ISO 10012. 
- Entendimiento de los datos y requisitos de confirmación 
metrológica del equipo de medición y de la calificación del 
equipo e instrumentación analítica. 
- Entendimiento de las buenas prácticas de laboratorio y 
buenas prácticas de medición. 
- Manejo de las Guías técnicas de Trazabilidad e 
incertidumbre CENAM - EMA. 
- Conocimiento teórico y práctico de los procesos de la 
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el lugar de 
trabajo que se 
audita 

instrumentación 
del laboratorio. 
- Lineamientos 
para periodos de 
calibración [14] 
- Principios y 
definiciones de la 
exactitud 
(veracidad y 
precisión) [15].  
- Validación de 
los métodos de 
ensayo o 
calibración. 
 

validación de métodos y procesos de medición. 
- Entendimiento de lineamientos de la programación de 
calibración. 
- Manejo de técnicas estadísticas para el análisis de los datos 
y control estadístico de las mediciones. 
- Entendimiento de la exactitud (veracidad y precisión) de los 
métodos y resultados de medición. 
- Capacidad de análisis de las conclusiones del desempeño 
del laboratorio en la participación de ensayos de aptitud. 
- Entendimiento de los fundamentos de la calibración en la 
química analítica, cuando aplique. 
- Entendimiento de las buenas prácticas del uso de patrones 
de referencia, materiales de referencia y materiales de 
referencia certificados, según aplique a cada laboratorio. 
- Capacidad de análisis de la estimación de la incertidumbre 
de la medición. 
- Capacidad de manejo y uso de los factores de corrección 
derivados de las calibraciones. 
- Capacidad de análisis de las condiciones de manejo y control 
de los equipos de: medición, ensayos, muestreo, seguimiento, 
control. 
- Capacidad de manejo de datos del fabricante para identificar 
las condiciones ambientales indicadas para el funcionamiento 
correcto y prevención de la contaminación o el deterioro de los 
equipos de medición. 
- Comprensión de las características de los equipos fuera de 
los límites especificados y del efecto del defecto o desvío de 
los límites especificados en los ensayos o las calibraciones 
anteriores. 
- Capacidad de análisis de los resultados de la medición. 
- Capacidad de identificar la incertidumbre de medición 
requerida y comprensión del comportamiento de la 
incertidumbre de la medición. 
- Entendimiento del alcance en la declaración sobre la 
conformidad con una especificación metrológica identificada. 
- Comprensión del manejo adecuado de unidades y lógica 
matemática. 

Los principios, 
los métodos y 
las técnicas de 
gestión de 
riesgos 
pertinentes 
para la 
disciplina y el 
sector. 

- Métodos para 
establecer los 
resultados de 
ensayos y 
calibraciones y 
cumplimiento con 
especificaciones 
[16]. 

- Capacidad de análisis de la gestión del riesgo de que los 
equipos y procesos de medición pudieran producir resultados 
incorrectos que afecten la calidad del producto de una 
organización. 
- Entendimiento de límites de las especificaciones y su 
relación con la incertidumbre de las mediciones. 
 

Tabla 1. Ejemplo ilustrativo de conocimientos y habilidades en metrología de los auditores internos en la 
gestión de los ensayos y calibración de laboratorios acreditados con la norma ISO/IEC 17025.  
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EL ROL DE LOS LABORATORIOS ACREDITADOS EN LA INDUSTRIA 
AERONÁUTICA 

 
Aída López Blanco 

Entidad Mexicana de Acreditación, A.C. 
Mariano Escobedo 564, Col. Anzures  

(55) 9148-4353 aida.lopez@ema.org.mx 
 

Resumen: Describe las actividades realizadas para la creación de organismos de evaluación de la 
conformidad para atender las necesidades de los talleres que mantenimiento del sector aeronáutico, en 
especial laboratorios de calibración. 
 
 
1. INTRODUCCIÓN 
 
En los últimos años el sector aeronáutico ha tenido 
un gran desarrollo en nuestro país. En el Programa 
Estratégico de la Industria Aeroespacial 2012-2020 
[1], elaborado de manera conjunta entre la 
Secretaría de Economía y las empresas mexicanas 
del sector aeroespacial, se menciona que si la 
industria es apoyada se podría ubicar a México 
dentro de las primeras 10 naciones a nivel mundial 
en la venta de bienes aeroespaciales, incrementar 
las exportaciones de estos insumos en 12 mil 
millones de dólares anuales y generar 110 mil 
empleos directos altamente calificados, de los 
cuales 35 por ciento serán puestos de ingeniería. 
 
En dicho programa se presenta un diagnóstico 
FODA, que permitió establecer los principales 
factores internos y externos que inciden de manera 
positiva o negativa sobre el sector aeroespacial en 
México. Entre las fortalezas se encuentran la 
cercanía al mercado más grande del mundo, acceso 
a los océanos Atlántico y Pacífico, disponibilidad de 
Capital Humano, seguridad en manejo de propiedad 
intelectual, entre otros. Dentro de las oportunidades 
se identificaron el reemplazo de flota aérea y 
compras de la Secretaría de Marina (SEMAR) y la 
Secretaría de la Defensa Nacional (SEDENA), la 
base de jóvenes en edad de trabajar, entre otros. En 
las amenazas se identificó a la competencia 
internacional como China, Brasil y Rusia, países con 
los que tradicionalmente competimos en costos. Las 
debilidades identificadas son una cadena de 
suministros débil y baja integración de proveeduría 
nacional, la falta de certificaciones, la necesidad de 
mejorar la organización y efectividad en planes de 
gobierno-industria-academia, la baja incorporación 
de tecnología a procesos de manufactura, la falta de 
reglas claras y continuidad para la obtención de 
recursos que promuevan el desarrollo tecnológico e 
infraestructura tecnológica inadecuada [1].  

 
Para contribuir al desarrollo de la industria 
aeroespacial la Entidad Mexicana de Acreditación 
(EMA) incluyó en la planeación estratégica de 2014 
el desarrollo de laboratorios para satisfacer la 
demanda del sector aeroespacial e impulsar el uso 
de la infraestructura acreditada. 
 
La regulación de todos los aspectos de la aviación 
civil en nuestro país está a cargo de la Dirección 
General de Aeronáutica Civil (DGAC) quien basa 
gran parte de su reglamentación en la Organización 
de Aviación Civil Internacional, que también se 
conoce como Organización Internacional de 
Aeronáutica Civil, OACI (o ICAO, por sus siglas en 
inglés International Civil Aviation Organization) que 
es una agencia de la Organización de las Naciones 
Unidas creada en 1944 para estudiar los problemas 
de la aviación civil internacional y promover los 
reglamentos y normas únicos en la aeronáutica 
mundial. 
 
La DGAC tiene acuerdos bilaterales con la Federal 
Aviation Administration (FAA) en Estados Unidos, la 
Transport Canada Civil Aviation (TCCA) y la 
European Aviation Safety Agency (EASA) que 
marcan los lineamientos en la materia a nivel 
regional. 
 
En la figura 1 se muestra la estructura del sector 
aeronáutico.  
 
Los proveedores de nivel 1 ó Tier 1 (como se les 
conoce a los proveedores de primer nivel 1 en la 
industria aeronáutica) son los fabricantes de las 
aeronaves. El Mantenimiento, Reparación y 
Reparación Mayor, conocidos como MRO (por sus 
siglas en inglés Maintenance, Repair and Overhaul) 
realizan el mantenimiento de los aviones. Los 
fabricantes de partes originales, OEM (por sus 
siglas en inglés Original Equipment Manufaturers) 
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son los fabricantes de partes originales para la 
industria, principalmente usado por los MRO para el 
mantenimiento de los aviones. Hay partes que no 
son “originales” que pueden usarse en el 
mantenimiento, pero deben contar con la 
autorización de la autoridad aeronáutica del país de 
origen del fabricante “parts manufacturing authority”, 
PMA. 
 

 
Figura. 1. Estructura del sector aeronáutico 
 
En sus inicios, México manufacturaba piezas 
simples, ensambles y aeropartes sencillas. 
Actualmente el país realiza procesos más complejos 
en la fabricación de turbinas, fuselajes, arneses y 
trenes de aterrizaje, que corresponde a actividades 
manufactureras de mayor valor agregado [1]. 
 
Para dar servicio a los OEM es necesaria la 
certificación en AS9100. La norma AS9100 se 
refiere a la Gestión de la Calidad Aeroespacial y 
establece los requerimientos para diseño y/o 
manufactura de productos aeroespaciales. El 
sistema de gestión básico descrito en la AS9100 
está basado en la ISO 9001:2008 con adiciones de 
requisitos del sector defensa, aviación y del espacio. 
Ésta norma fue preparada por el Grupo 
Internacional de Calidad Aeroespacial IAQG (por 
sus siglas en inglés International Aerospace Quality 
Group) que es una organización global de 
cooperación que une a las compañías de aviación, 
espacio y defensa en conjunto para entregar más 
valor a todos los niveles de la cadena de suministro 
[6]. 
 
Los organismos que acreditan a los organismos de 
certificación con la norma AS9100 son Accreditation 
for Aerospace Management Systems (ANAB), 
United Kingdom Accreditatión Service (UKAS), entre 

otros, para realizar este tipo de acreditaciones es 
necesario pertenecer al IAQG y por el momento la 
EMA no lo tiene contemplado desarrollar el 
esquema de acreditación en México.  
 
Existen diferentes requerimientos de cada OEM 
dependiendo del producto o servicio. Por ejemplo, 
para el caso de Bombardier una certificación en ISO 
9001 es suficiente si el servicio o producto requerido 
no será instalado en un avión. Para procesos 
especializados Bombardier requiere una 
Acreditación de NADCAP. 
 
Los procesos NADCAP (National Aerospace and 
Defense Contractors Accreditation Program) son 
una forma de aseguramiento de la calidad manejado 
por la industria aeroespacial para acreditar los 
procesos de fabricación de los proveedores, 
eliminando la redundancia en auditorías de los 
fabricantes de aeronaves, de sistemas o 
componentes y de las agencias gubernamentales. 
El modelo estandarizado de control de calidad 
establece estrictas normas de consenso en el sector 
que satisfacen los requisitos de todos los 
participantes, lleva a cabo auditorías de procesos 
especiales más exhaustivas y de mayor calidad 
técnica, mejora la calidad de los proveedores en 
todo el sector mediante estrictos requisitos, utiliza 
auditores con especialización técnica a fin de 
garantizar su conocimiento de los procesos, entre 
otros [2]. El programa NADCAP es administrado por 
el Performance Review Institute (PRI), organismo 
de certificación acreditado por ANAB. 
 
Los servicios de calibración que requiere el sector 
aeronáutico para la fabricación, mantenimiento y 
reparación de aeronaves requieren únicamente la 
acreditación con la norma NMX-EC-17025-IMNC-
2006 que establece los Requisitos Generales para 
la Competencia de Laboratorios de Prueba y 
Calibración. Los servicios de calibración que se 
requieren son para equipos de pruebas no 
destructivas, básculas para peso y balance de 
aeronaves, entre otros. La acreditación de 
laboratorios de calibración requerida en el sector 
aeronáutico incluye las áreas de eléctrica, 
dimensional, fuerza, flujo, masa, óptica, presión, par 
torsional, tiempo y frecuencia, viscosidad, entre 
otros. Por lo que los laboratorios que actualmente 
se encuentran acreditados pueden ampliar sus 
servicios ofreciendo la calibración de los equipos 
utiliza la industria aeronáutica. 
 
En el Programa Estratégico de la Industria 
Aeroespacial 2012-2020 [1], se menciona que de 
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1990 a 2009 se destinó 45 % de las inversiones 
mundiales totales a actividades de mantenimiento y 
reparación (MRO), el 36 % al sector manufacturero, 
y el 19 % a tareas en Ingeniería y Desarrollo.  
 
El mercado global de los Talleres Reparadores 
Aeronáuticos “MRO´s”, se compone principalmente 
de labores de mantenimiento al fuselaje, motores y 
componentes, así como del mantenimiento en línea 
(mantenimiento que se realiza en forma diaria a los 
aviones de una aerolínea sin sacarlo del servicio). 
En la estructura de la industria aeroespacial 
mexicana el MRO representa el 11 % y tiene un 
gran potencial de desarrollo. Se pronostica que el 
mercado de MRO en la industria aeroespacial 
podría alcanzar un crecimiento de 68.6 millones de 
dólares en el año 2019, lo que se convierte en una 
oportunidad potencial para México [1]. 
 
En nuestro país se ubican dos regiones enfocadas a 
la industria aeronáutica, además de los diferentes 
talleres de mantenimiento que se encuentran a lo 
largo del país. 
 
La región Centro - Norte (Ciudad de México, 
Querétaro y Nuevo León) se especializa en 
ensambles de componentes de alto valor agregado 
(procesos más complejos en la fabricación de 
turbinas, fuselajes, arneses y trenes de aterrizaje). 
Destaca Querétaro por la fabricación de ensambles 
de componentes de alto valor agregado y en lo que 
respecta a la Ciudad de México y Nuevo León 
destacan por la ubicación de los principales 
aeropuertos del país, especializándose en 
actividades de reparación y mantenimiento de 
aeronaves [1]. 
 
La Región Noreste (Baja California, Sonora y 
Chihuahua) concentra más de la mitad de la 
industria nacional, especializada en sistemas 
eléctrico - electrónicos; sustentándose un primer 
nicho de especialidad regional en aviónica [1].  
 
 
2. Necesidades de calibración de los talleres de 
Mantenimiento, Reparación y Reparación Mayor 
(MRO).  
 
A finales del año 2013 la EMA inició la 
comunicación con centros de investigación y 
educativos en el Estado de Querétaro para 
identificar las necesidades del sector aeronáutico. 
Se realizó un análisis de las Normas Oficiales 
Mexicanas (NOM) y se tuvieron reuniones con las 

autoridades del sector aeronáutico para promover el 
uso de la infraestructura acreditada. 
 
La Dirección General de Aeronáutica Civil (DGAC) 
tiene bajo su cargo realizar la evaluación de la 
conformidad de los talleres de mantenimiento del 
sector aeronáutico con la Norma Oficial Mexicana 
NOM-145/1-SCT3-2001, que regula los requisitos y 
especificaciones para el establecimiento y 
funcionamiento del taller aeronáutico. Esta actividad 
también la pueden realizar Unidades de Verificación 
acreditadas, según la “Convocatoria para la 
acreditación y aprobación de unidades de 
verificación para la evaluación de la conformidad de 
las normas oficiales mexicanas en materia de 
seguridad aérea operacional” que se publicó en el 
Diario Oficial de la Federación el 18 de abril de 
2007, pero por el momento el marco normativo de la 
DGAC para la operación de la unidades de 
verificación está desarrollándose, por lo que no 
pueden realizar esta actividad las unidades de 
verificación acreditadas. 
 
Otro documento que se aplica para normar el 
criterio del operador y de auditor es la Circular 
Obligatoria CO AV-43.2/07 RA que regula el 
mantenimiento de la aeronavegabilidad de las 
aeronaves [3].  
 
La DGAC publica en su portal de internet los talleres 
de mantenimiento aeronáutico con autorización 
vigente, al 29 de mayo de 2014, fecha que se 
realizó la consulta, contaba con 239 talleres [4], ver 
tabla 1.  
 
El cumplimiento con estos documentos requiere que 
un taller aeronáutico lleve un control de los equipos 
y herramientas sujetos a calibración y/o ajuste. 
Además debe contar con un programa de 
calibración que permita disponer en todo momento 
de estos equipos y/o herramientas para la 
realización de trabajos del taller aeronáutico. 
 
Con la finalidad de identificar las necesidades del 
sector, realizamos la consulta a uno de los 
principales talleres de mantenimiento ubicado en el 
Aeropuerto de la Cd. de México, el taller de 
mantenimiento de Aeroméxico. El cual nos 
proporcionó un listado de 824 instrumentos y 
equipos que requieren calibración. El análisis de 
este listado consistió en identificar las magnitudes 
en las que no se cuenta con laboratorios de 
calibración en México y fue realizado por expertos 
técnicos de tres laboratorios acreditados por la EMA 
en las magnitudes de eléctrica, dimensional, 
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presión, temperatura, humedad, masa, par torsional, 
volumen y óptica. 
 

Estado No. de talleres 
Baja California 12 

Campeche 3 
Coahuila 5 
Colima 1 
Chiapas 5 

Chihuahua 4 
DF 53 

Durango 4 
Estado de México 52 

Guadalajara 3 
Guanajuato 3 

Hidalgo 3 
Jalisco 8 

Michoacán 3 
Morelos 3 

Nuevo león 25 
Puebla 5 

Querétaro 8 
Quintana Roo 6 

San Luis Potosí 2 
Sinaloa 10 
Sonora 8 

Tabasco 2 
Tamaulipas 5 

Veracruz 3 
Villahermosa 1 

Yucatán 2 
Tabla. 1. Talleres autorizados por la Dirección 
General de Aeronáutica Civil consultado el 2014-05-
29. 
 
 
3. RESULTADOS 
 
Del análisis realizado se identificó que la calibración 
de algunos equipos se realiza en el extranjero 
porque no existe infraestructura acreditada en el 
país o porque no se tiene conocimiento de que 
existen laboratorios en México que pueden ofrecer 
el servicio. 
 
Para poder efectuar el servicio de mantenimiento de 
un avión, los talleres de MRO necesitan contar con 
la autorización de la autoridad del país en el cual el 
avión está matriculado, independientemente del 
país donde esté localizado el taller. Por lo tanto, no 
es raro que los talleres sean certificados para las 
autoridades de varios países. Sin embargo, para el 
cumplimiento de la Norma Oficial Mexicana NOM-
145/1-SCT3-2001, la competencia técnica y 

confiabilidad de los laboratorios de calibración se 
demuestra con la acreditación conforme a lo 
establecido en la Ley Federal sobre Metrología y 
Normalización (LFMN) y su Reglamento. 
 
Se identificó que sería importante considerar los 
periodos apropiados de calibración para cada 
instrumento o equipo, por lo que se necesita que los 
talleres documenten su programa de calibración 
basado en el conocimiento de los instrumentos o 
equipos.  
 
El listado incluye herramientas que no necesitan 
calibración. El 69 % de los equipos se puede 
calibrar con la infraestructura acreditada 
actualmente, del 11 % de los equipos hace falta 
más información para determinar si se puede 
realizar la calibración con los laboratorios 
acreditados actualmente y hace falta desarrollar 
proveedores para el 15 % de los equipos, ver figura 
2. 
 

 
Figura. 2. Resultados obtenidos del análisis de los 
equipos del taller de mantenimiento de Aeroméxico. 
 
Para lograr satisfacer la demanda identificada con 
este ejercicio se desarrollarán cursos técnicos que 
permitan la creación de nuevos laboratorios o 
ampliación de intervalos de calibración de los 
laboratorios ya existentes. Así como, darle 
seguimiento a todos los talleres autorizados por la 
DGAC por medio de los Grupos Estratégicos 
Regionales de la Entidad Mexicana de Acreditación. 
 
Estos grupos tienen como objetivo la creación de 
organismos de evaluación de la conformidad 
necesarios en cada entidad y será el mecanismo 
para lograr atender las necesidades del sector 
aeronáutico en cada estado. 
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Entre las oportunidades de mejora se encuentra el 
establecimiento del cumplimiento con 
especificaciones que la industria aeronáutica 
maneja, ya que después de un determinado tiempo 
de uso de los instrumentos o equipos no mantienen 
las mismas condiciones propuestas por los 
fabricantes. Por lo que se debe mantener cartas 
control del comportamiento de los equipos y 
determinar los criterios de aceptación del proceso. 
 
Para atender las oportunidades de mejora 
identificadas, es necesario que se mantenga 
comunicación entre la autoridad (DGAC), los talleres 
de MRO, los laboratorios acreditados y la EMA. 
 
 
4. DISCUSIÓN 
 
Los resultados obtenidos durante el primer semestre 
del 2014 nos indican que es necesario realizar un 
análisis más detallado de los informes de calibración 
de los instrumentos y equipos para identificar si es 
necesaria la calibración en todo el intervalo, darle un 
valor agregado al servicio de calibración en el que 
se establezca el cumplimiento del equipo con las 
especificaciones y complementar la información que 
hace falta para identificar si es necesaria la 
calibración del 11 % de los equipos. 
 
Esta información sería primordial compartirla con la 
DGAC para lograr el cumplimiento con la Ley de 
Aviación Civil y su Reglamento, las Normas 
Obligatorias Mexicanas y la Ley Federal sobre 
Metrología y Normalización (LFMN) y su 
Reglamento e identificar la forma en la que 
interactúan para realizar las auditorías anuales y de 
inicio de operaciones. 
 
Las ventajas que obtiene el sector aeronáutico son 
minimizar los gastos de calibración de los equipos y 
tiempo de entrega, además de la garantía de que 
las calibraciones se realizan con competencia 
técnica. 
 
Otra ventaja es la vinculación de la industria con el 
sector de investigación para la capacitación técnica 
de los laboratorios.  
 
 
5. CONCLUSIONES 
 
Se ha identificado que se requiere la creación de 
laboratorios para atender las necesidades del sector 

aeronáutico pero también existe infraestructura que 
no se utiliza por desconocimiento. 
 
En el mercado del sector aeronáutico existen 
proveedores de calibración que ofrecen sus 
servicios con “trazabilidad” y no están acreditados. 
Los servicios son más baratos sin acreditación, pero 
no se cumple con la Ley sobre Metrología y 
Normalización y no se tiene seguridad sobre la 
competencia técnica del proveedor. 
 
Es necesario difundir entre los talleres de MRO y la 
DGAC que existe infraestructura acreditada que le 
puede ofrecer los servicios de calibración, trabajar 
con los talleres para la identificación de los periodos 
de calibración, identificar los intervalos de la 
calibración y cumplimiento con las especificaciones. 
 
Continuaremos dándole seguimiento a la revisión 
del 11 % de los equipos de los cuales hace falta 
mayor información para identificar si es necesaria 
infraestructura acreditada para calibrarlos. 
 
El desarrollo de los cursos técnicos necesarios para 
la creación de nuevos laboratorios contribuirá para 
atender la falta de proveedores del 15 % de los 
servicios identificados. 
 
Con estas actividades contribuimos para apoyar a la 
industria aeroespacial al fomentar la coordinación 
entre industria y centros de investigación para la 
realización de proyectos conjuntos, se promueve la 
inversión en infraestructura de soporte o 
equipamiento de laboratorios. 
 
La EMA está atenta a la publicación de las normas 
que contribuyan al desarrollo del sector, en 
particular para nanotecnología. 
 
Crearemos un grupo de trabajo que involucre a la 
autoridad (DGAC, Secretaría de Economía), los 
talleres de MRO, los laboratorios acreditados, 
universidades, al CENAM y a la EMA para hacer un 
programa de trabajo calendarizado que nos permita 
atender las necesidades del sector. 
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DESARROLLO DE UN SISTEMA DE SECADO AL VACÍO PARA MEDICIÓN 
DE CONTENIDO DE HUMEDAD 

 
Martines López E., Lira Cortes L. 
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Km 4.5 Carretera a Los Cués, El Marqués Querétaro, CP.76246 Querétaro México 
Teléfono 442-2110500, ext.3420, correo electrónico:emartine@cenam.mx 

 
Resumen: En el laboratorio de humedad de sólidos del  CENAM se tiene implementado un sistema de 
secado por convección, sin embargo no se cuenta con un sistema de secado al vacío para materiales con 
alto contenido volátil, o para aquellos que experimentan descomposición cuando se calientan a altas 
temperaturas. Por esta razón, se desarrolló un sistema de secado al vacío que permite obtener la masa seca 
y con ella el contenido de humedad del material. 
 
El sistema consiste de una celda de secado, una celda auxiliar y un baño líquido de  temperatura controlada, 
el cual se caracterizó en el intervalo de 40 ºC a 80 ºC. Con este sistema  se midió el contenido de humedad 
en muestras de granos de maíz, maíz palomero, frijol negro, frijol pinto y arroz a presiones menores de 5 
kPa. Se presentan los resultados obtenidos. 
 
 
1. INTRODUCCIÓN 
 

El secado es un proceso que reduce el agua de los 
materiales y  tiene varias aplicaciones, entre las que 
se encuentran: el almacenaje seguro de materiales, 
mejora la calidad de los productos alimenticios, 
preserva las propiedades de los materiales, evita 
daños en las construcciones, reduce los costos de 
transportación y se usa como un método para 
obtener la masa seca de los materiales en 
aplicaciones metrológicas, entre otras. 
 
En metrología, los métodos de medición de 
contenido de humedad en muchos materiales se 
realizan sobre la base de secado, en los cuales la 
vaporización del agua permite obtener la masa seca 
del material.  
 
Existen varias técnicas para realizar el secado de 
materiales sólidos; sin embargo algunas de las más 
usadas son el secado por convección y el secado al 
vacío. En el primero, el aire del ambiente se calienta 
a una temperatura específica y se mantiene en 
movimiento continuo dentro del horno; en el 
segundo, el aire del horno se evacúa hacia el 
ambiente lo que reduce la presión, y como 
consecuencia se reduce la temperatura de ebullición 
del agua. 
 
Dado que el secado por convección se realiza a 
presión atmosférica, las temperaturas de secado 
con frecuencia son mayores a 100 °C, en particular 
en aplicaciones donde se requiere secar el material 
completamente. No obstante que hay muchos 

materiales que se secan a temperaturas mayores de 
100 °C, existen otros que requieren secarse a 
temperaturas menores, tales como los productos 
farmacéuticos [1, 2], algunas frutas y verduras [3], 
los alimentos con alto contenido de aceite, el yeso, 
etcétera, debido a que las altas temperaturas 
degradan el material (daños térmicos), afectan sus 
propiedades o evaporan altas cantidades de 
material volátil, lo cual afecta el valor de su 
contenido de humedad. 
 
El secado al vacío es un método que se usa para la 
medición de humedad de distintos materiales [4,5] y 
tiene algunas ventajas respecto al secado por 
convección, por ejemplo se aplica a bajas 
temperaturas (menores que 100 ºC), reduce la 
materia volátil, se aplica a diversos materiales, evita 
las reacciones químicas (oxidación, corrosión) entre 
el material y la atmósfera circundante, entre otras [1, 
2].  
 
Adicionalmente, el secado al vacío es un método de 
referencia normalizado para mediciones de 
contenido de humedad especificado en varios 
organismos internacionales, como son la ISO [6, 7, 
8, 9], la ICC [10], la AOAC [11], para mediciones de 
alta exactitud. 
 
Con el propósito de contar con un sistema de 
secado para medir el contenido de humedad en 
materiales que no pueden secarse a altas 
temperaturas, y para reducir el efecto  de materia 
volátil, se desarrolló un sistema de secado al vacío, 
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el cual opera desde aproximadamente 40 °C a 90 
ºC a  presiones menores de 5 kPa. 
 
El sistema desarrollado difiere de los sistemas 
comerciales en los siguientes aspectos: 
1) la temperatura de la celda de secado se controla 
mediante un baño líquido para mejorar la 
estabilidad;  
2) cuenta con una celda auxiliar  para contener un 
desecante, el cual evita la condensación y  mejora 
el proceso de secado;  
3) la celda auxiliar está hecha de vidrio, lo cual 
permite observar la condición del desecante. 
 
Se describe el desarrollo y la caracterización de un 
sistema de secado al vacío, el cual se usó para 
obtener las curvas de secado en varios granos y se 
determinó el contenido de humedad con su 
incertidumbre asociada. 

 
2. DESARROLLO 
 
2.1 Fundamentos del secado al vacío 

 
El secado al vacío consiste en reducir la presión del 
medio en el que se encuentra el material y con ello 
disminuir la temperatura de ebullición, lo cual 
permite que el agua se evapore a una menor 
temperatura. En la Figura 1 se muestra una gráfica 
de la presión de saturación de vapor de agua con la 
temperatura y se muestra esquemáticamente el 
efecto de reducir la presión. 
 

 
Fig. 1. Presión de saturación de vapor de agua. 
 

Una de las expresiones matemáticas que relaciona 
a la presión de saturación de vapor de agua 
(presión de vacío) con la temperatura del punto de 
ebullición del agua, está dada en [12],  
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Donde e(T) está dada en Pa y T en kelvin, ai son 
constantes de la ecuación cuyos valores están 
dados en [12]. 
 
La transferencia de humedad en el secado al vacío 
se lleva a cabo por varios mecanismos como son la 
diferencia de presión, la difusión y la evaporación. 
La diferencia de presión se presenta porque la 
presión en la superficie es menor que la del interior 
del material debido al vacío aplicado, lo que permite 
extraer el agua; al reducir la presión el agua alcanza 
el punto de ebullición a una menor temperatura y 
por lo tanto se evapora de la superficie, esto 
provoca que se presente un gradiente de 
concentración entre la superficie y el interior, por 
tanto también el mecanismo de difusión contribuye a 
la transferencia de humedad [2]. 
 
En los primeros instantes del proceso se espera una 
velocidad de secado alta ya que el agua de la 
superficie y en las capas cercanas se extrae por 
diferencia de presión y por evaporación, 
posteriormente la velocidad se reduce debido a que 
los poros incrementan la resistencia al flujo de 
vapor. Cuando se minimiza la diferencia de presión 
y de concentración, así como los gradientes de 
temperatura en el material, se alcanza la condición 
de masa seca del material. 
 
Dado que el secado al vacío se lleva a cabo en un 
recipiente cerrado, los mecanismos de transferencia 
de calor que predominan son la conducción y la 
radiación, sin embargo en la etapa inicial, la 
convección está presente debido a que la diferencia 
de presión provoca un flujo de vapor [2]. 
 
La transferencia de calor por radiación se presenta 
por la radiación térmica emitida por una fuente que 
puede ser un calefactor eléctrico, una lámpara (de 
halógeno o tungsteno)  o un medio calentado 
externamente. La conducción se debe 
principalmente al contacto entre las partes que 
integran el material a secar. Al igual que la 
transferencia de masa, en los primeros instantes se 
presenta la mayor transferencia de calor y se reduce 
paulatinamente hasta alcanzar el equilibrio. 
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2.2 Diseño y caracterización de sistema de 
secado 

 
2.2.1 Diseño de sistema 

 
El sistema de secado está integrado por un baño 
líquido de temperatura controlada, una celda de 
prueba (vacío), una celda auxiliar, una bomba de 
vacío y medidor de presión de vacío, los cuales 
están ensamblados según se muestra en la Figura 
2. 

 
Fig. 2. Esquema del sistema de secado al vacío. A: 
baño líquido, B: celda de vacío, C: muestra, D: celda 
auxiliar, E: desecante, F: salida al medidor de 
presión, G: salida a la bomba de vacío. 
 
El secado se realiza al colocar la muestra húmeda 
(C) en la celda de prueba (B), la cual se comunica 
con la celda auxiliar (D) que contiene una muestra 
de desecante (E). Posteriormente se conectan el 
medidor de presión (F) y la bomba de vacío (G) e 
inicia la operación de la bomba. 
 
El baño líquido de temperatura controlada usa agua 
como medio de trabajo y tiene una cavidad para 
contener a la celda de secado; puede operar desde 
aproximadamente la temperatura ambiente hasta 90 
ºC con agua, sin embargo para este trabajo el baño 
se caracterizó en el intervalo de 40 °C a 80 °C. 
 
La celda de prueba está fabricada de vidrio de 
borosilicato y tiene una longitud de 15 cm con un 
diámetro de 5.1 cm, en uno de sus extremos se 
encuentra cerrada y en el otro tiene una junta 
(unión) hembra esmerilada de vidrio. Durante el 
secado la celda está en contacto con el medio 
líquido del baño. La transferencia de calor entre el 
medio y la muestra es inicialmente por conducción 
(del medio hacia la celda de prueba), luego por 
radiación y conducción de la celda de prueba a la 
muestra; dado que la muestra se encuentra en un 

recipiente de aluminio, parte de la  radiación la 
absorbe el recipiente y la transfiere por conducción, 
además la muestra también recibe energía por 
radiación, ya que durante el secado parte de la 
muestra se encuentra expuesta al medio que la 
rodea. Como se describió, la transferencia por 
convección es pequeña al inicio del secado. 
 
La celda auxiliar se fabricó de vidrio de borosilicato 
y contiene desecante. Tiene dos  salidas: una para 
conectar la bomba de vacío y la otra para el medidor 
de presión. El desecante tiene la función de evitar la 
condensación de vapor de agua cuando se aplica el 
vacío y de incrementar la diferencia de presión entre 
el vapor de agua de la muestra a secar y el medio 
en el que se encuentra, lo que permite acelerar la 
difusión de concentración de humedad y reducir el 
tiempo de secado. Las dimensiones de la celda 
auxiliar son: longitud de 12 cm y diámetro de 5.1 
cm; en uno de sus extremos la celda contiene una 
unión esmerilada macho tipo 40/50 (40 mm de 
diámetro en el extremo largo, y con una longitud en 
la parte esmerilada de 50 mm), la cual se acopla 
con la celda de prueba durante el secado. 
 
El diseño de la celda de secado y la celda auxiliar 
se realizó de acuerdo a recomendaciones de la 
norma ISO711 [8]. 
 
La bomba de vacío permite obtener una presión de 
vacío menor a 5 kPa en menos de 5 minutos; a este 
valor de presión la temperatura de ebullición del 
agua es aproximadamente 33 °C,  por lo tanto a 
temperaturas mayores de este valor son adecuadas 
para realizar el secado. El control de la presión de 
vacío se realiza de manera manual mediante 
válvulas de paso, lo cual permite regular la 
velocidad de evacuación del aire. 
 
La medición de la presión de vacío se realizó con un 
medidor tipo Bourdon con resolución de  10 mbar 
(100 Pa). 
 
Se utilizaron recipientes de aluminio para contener 
las muestras, cuyas dimensiones permiten 
colocarlos en la celda de secado. En la Figura 3 se 
muestra una fotografía del sistema y de los 
recipientes que contienen la muestra. 
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Fig. 3. Sistema de secado al vacío con los 
recipientes portamuestra. 
 
2.3 Caracterización  

 
La caracterización del sistema se realizó en dos 
etapas, la primera para evaluar las condiciones de 
operación del sistema de secado y la segunda para 
obtener las curvas de secado de algunos granos y 
cereales. 

 
2.3.1 Sistema de secado 
 
En el baño de temperatura se evaluó el tiempo en el 
que se alcanza la temperatura seleccionada y la 
estabilidad de la misma, para lo cual se usó un 
termómetro de resistencia de platino y un sistema 
de adquisición de datos. Las mediciones se 
realizaron en el intervalo de 40 ºC a 80 ºC. 
 
La temperatura dentro de la celda de vacío se midió 
con un termopar tipo T y  un multímetro digital, el 
cual se comunicó a una computadora para realizar 
la adquisición de datos correspondiente. Debido a 
que las mediciones  de temperatura dentro de la 
celda de prueba no se pudieron realizar en 
condiciones de vacío, estas se realizaron al colocar 
el termopar con un sello provisional y con aire 
dentro de la cámara. 
 
Para determinar el tiempo en el que se enfría la 
muestra después de exponerla al secado y antes de 
medir la masa del material, se realizaron 
experimentos para evaluar el tiempo de enfriamiento 
del recipiente de aluminio, lo cual es útil para 
elaborar el procedimiento de medición. 
 

 
2.3.2 Curvas de secado 
 
Las curvas de secado se obtuvieron para muestras 
de maíz, maíz palomero, arroz, frijol negro, frijol 
pinto y cebada maltera a una temperatura de 67 ºC 
y una presión de vacío menor que 5 kPa. Las 
muestras se molieron previamente y se utilizaron 
entre 2 g o 3 g para la medición. 
 
El proceso de medición consistió en medir la masa 
antes y después del secado, el cual se realizó en 
periodos específicos de tiempo (entre 12 h y 24 h). 
Después de secar las muestras, éstas se colocaron 
en un desecador  (a temperatura ambiente) por un 
periodo de  aproximadamente 30 min y 
posteriormente se midió la masa seca. El proceso 
se repitió hasta alcanzar la condición de masa 
constante en la muestra seca. El proceso de  
medición se muestra en la Figura 4. 
 
 

 
 
Fig. 4. Medición del contenido de humedad por 
secado al vacío. 
 
El contenido de humedad en base húmeda se 
obtiene mediante la ecuación 
 

  
100




h

Rsh

m

mmm
H     (2) 

 
Donde mh es la masa del material sin secar, ms es la 
masa seca del material, mR es la masa del 
recipiente. 
 

Recipientes 

p/muestras 

Simposio de Metrología 2014 
____________________________________________________

 
 

____________________________________________________
6 - 10 de Octubre, 2014 

_________________________________________

ISBN 978-607-96162-9-8 580 Simposio Metrología, Memorias 
CENAM



La masa se midió con una balanza analítica 
calibrada con un alcance de 220 g, con resolución 
de 0.1 mg y una incertidumbre de 0.6 mg (k=2). 
 
 
3. RESULTADOS 
 
3.1 Resultados 
 
3.1.1  Estabilidad del baño líquido de temperatura 
 
En la Tabla 1 se muestra el tiempo (en horas) 
aproximado en  el que el baño líquido alcanza la 
temperatura seleccionada, y la incertidumbre por 
estabilidad en cada temperatura. 
 

Tabla 1. Estabilidad del baño líquido 
Punto de 

medición/°C 
Tiempo/h utestabilidad/°C 

40.0  1.0  0.02 
60.0 2.0  0.02 
70.0 3.0  0.03 
80.0  4.0 0.04 

 
El valor de utestabilidad  se calculó con la desviación 
estándar de las mediciones después en condiciones 
estables. En la Figura 5 se muestra una gráfica del 
comportamiento de la temperatura en el baño 
líquido a 80 °C y una gráfica de la estabilidad de 
temperatura. 
 

 
 
Fig. 5. Comportamiento de la temperatura en el 
baño líquido a 80 °C. 
 
El tiempo y la incertidumbre por estabilidad se 
incrementan cuando la temperatura del baño 
aumenta, lo cual se debe a que el agua del baño 
líquido se evapora con mayor rapidez y a las 
condiciones ambientales.  

 
3.1.2 Estabilidad de la temperatura en la celda de 
vacío 
 
En las pruebas por estabilidad el recipiente 
portamuestra se colocó dentro de la celda de 
prueba y se colocó una tapa para evitar la entrada 
de aire. El sensor de temperatura se colocó en el 
recipiente portamuestra para medir la temperatura. 
Las mediciones se realizaron en los puntos 40 °C, 
60 °C, 70 °C y 80 °C, cuyos resultados se muestran 
en la Tabla 2. 
 
Tabla 2. Estabilidad de la temperatura dentro de la 

celda de prueba. 
t/°C ut estabilidad/°C 
40 0.02 

60 0.02 
70 0.03 
80 0.04 

 
La incertidumbre por estabilidad se calculó con la 
desviación estándar de las mediciones, después de 
alcanzar el equilibrio. El comportamiento de la 
estabilidad fue similar al encontrado en el baño 
líquido. 
 
En la Figura 6 se muestra el comportamiento de la 
temperatura dentro de la celda de vacío a una 
temperatura de prueba de 70 °C. Una parte de la 
gráfica  indica que la celda de vacío alcanza la 
temperatura del medio en menos de 40 minutos 
después de colocar la muestra, posteriormente la 
temperatura  se estabiliza. 

 
Fig. 6. Comportamiento de la temperatura dentro de 
la celda de vacío. 
 
Adicionalmente, en la Figura 6 se muestra el 
comportamiento  de la temperatura después de 
estabilizarse. 
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3.1.3 Enfriamiento de recipiente portamuestra  
 
La curva de enfriamiento de un  recipiente después 
de estar expuesto en la celda de secado y colocarse 
al ambiente se muestra en la Figura 7. El tiempo en 
el que el recipiente se enfría es aproximadamente 
30 minutos, el cual es el tiempo en el que las 
muestras se deben mantener en el desecador 
después del secado. 
 

 
Fig. 7. Curva de enfriamiento de un recipiente 
después de estar expuesto al vacío. 
 
3.2  Curvas de secado 
 
Se obtuvieron curvas de secado de muestras de 
maíz,  maíz palomero, arroz, frijol negro, frijol pinto y 
cebada maltera. En la Figura 8 se presentan las 
curvas de secado para muestras de maíz, maíz 
palomero y arroz. 
  

 
Fig. 8. Curvas de secado de muestras de  maíz, 
maíz palomero y arroz. 
 
En la Figura 8 se observa que los tiempos de 
secado fueron de 180 h para maíz palomero, 210 h 

para maíz y 160 h para arroz. Se consideró que se 
alcanzó masa constante cuando en dos mediciones 
consecutivas (realizadas en 12 h) el cambio de 
masa no es mayor que la incertidumbre de la 
balanza. 
 
En las figuras 9 y 10  se presentan las curvas de 
secado para muestras de frijol negro, frijol pinto y 
cebada maltera. Los tiempos de secado para frijol 
negro y pinto son similares (aproximadamente 70 h). 
 

 
Fig. 9. Curvas de secado de muestras de frijol 
negro. 
 
En las muestras de frijol pinto se observan unas 
oscilaciones, lo cual se debe a que las muestras 
secas absorbieron agua del ambiente del laboratorio 
debido a que la balanza mostró problemas para 
estabilizarse. 
 
Las muestras de cebada maltera se estabilizaron a 
aproximadamente 40 h. En las primeras 25 h se 
vaporizó la mayor cantidad de agua, posteriormente 
el secado se realizó con mayor lentitud. 
 

 
Fig. 10. Curvas de secado de muestras de cebada 
maltera. 
 
Para los granos medidos, las curvas de secado 
muestran que en las primeras horas se extrae la 
mayor cantidad de agua, posteriormente la 
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velocidad de secado se reduce hasta que se 
alcanza la condición de masa constante. 
 
3.3. Estimación de la incertidumbre 
 
La estimación de la incertidumbre se realizó sobre la 
base de la GUM [13], de donde se obtuvo la 
ecuación (2). 
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    (3) 

 
Donde umh es la incertidumbre de la masa húmeda, 
ums es la incertidumbre de la masa seca, umR es la 
incertidumbre de la masa del recipiente. 
 
Los resultados obtenidos para los granos utilizados 
se presentan en la Tabla 3. 
 

Tabla 3. Incertidumbre estimada por el método de 
secado al vacío. 

Tipo de grano H/% uH/% 
Maíz 13.08 0.09 
Maíz palomero 14.18 0.12 
Arroz 12.49 0.12 
Frijol negro 12.81 0.12 
Frijol pinto 12.81 0.12 
Cebada maltera 10.94 0.12 

 
La mayor contribución de la incertidumbre estándar 
combinada fue debida a la repetibilidad de las 
mediciones de la masa seca  (90 %), mientras que 
la de menor contribución de debida a masa húmeda. 
 
Los valores de incertidumbre mostrados en la Tabla 
3 fueron calculados con un factor de cobertura k=1. 
De los resultados obtenidos se observa que el 
sistema puede usarse para la calibración de 
medidores comerciales de contenido de humedad 
en granos, cuyas incertidumbres generalmente se 
encuentran entre 0.5 % y 1.0 % en contenido de 
humedad. 
 
4. CONCLUSIONES 
 
Se desarrolló un sistema de secado al vacío para 
determinar el contenido de humedad en varios 
materiales sólidos, el cual se caracterizó en el 
intervalo de 40 °C a 80 °C y a una presión menor de 
5 kPa. El sistema está integrado por un baño 
líquido, una celda de secado y una celda auxiliar.  
  

La caracterización permitió determinar la estabilidad 
de la temperatura del baño líquido, de la celda de 
secado así como el tiempo de enfriamiento 
requerido para realizar las mediciones de contenido 
de humedad. 
 
Se obtuvieron curvas de secado en granos de maíz, 
maíz palomero, arroz, frijol negro, frijol pinto y 
cebada maltera, a una temperatura de 
aproximadamente 67 °C en muestras molidas. 
 
Los granos que mayor tiempo requieren para 
secarse son el maíz blanco y el maíz palomero, los 
cuales requieren entre 210 h y 180 h. La cebada 
maltera se secó en aproximadamente 40 h y es la 
que menos tiempo de secado requiere. 
 
Finalmente, se realizó la estimación de la 
incertidumbre de los granos medidos y se obtuvo 
una incertidumbre estándar  menor de 0.12 %  (k=1) 
en contenido de humedad para los granos medidos. 
Esta incertidumbre es suficiente para utilizar el 
sistema en la calibración de medidores comerciales 
de contenido de humedad en granos, los cuales 
tienen incertidumbres del orden de 1 % en 
contenido de humedad. 
 
 
Contribuciones 
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sistema, realizó las mediciones,  el análisis de resultados 
y la escritura. 
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sistema, y  apoyó en la escritura y corrección del artículo. 
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Resumen: En este documento se presenta un equipo para medir la conductividad térmica de materiales 
homogéneos y heterogéneos, que se desarrolló en la Facultad de Arquitectura de la Universidad Autónoma 
de Yucatán. Para el desarrollo del equipo e implementación se siguió la norma ASTM C177-97 “Método de 
prueba para determinar la conductividad térmica de materiales a través del aparato de placa caliente con 
guarda”, y para la calibración de los termopares se siguió la norma ASTM E 220-07a. El equipo se utilizó para 
medir la conductividad térmica de dos materiales certificados como referencia, los resultados corresponden a 
los medidos a una temperatura media de 46°C y muestran concordancia con los reportados en la literatura. 
 
1. INTRODUCCIÓN 
 
Actualmente existen diversas normas, tanto 
nacionales como internacionales en relación a la 
eficiencia energética, en la mayoría de ellas es 
necesario conocer las propiedades térmicas de los 
materiales para poder aplicar los métodos 
propuestos. Aunque en las normas se anexan listas 
de materiales con propiedades térmicas, no siempre 
se encuentran los materiales utilizados de manera 
local. Por tal motivo, en la actualidad es necesario 
contar aparatos que permitan medir las propiedades 
térmicas de los materiales; no sólo para las 
universidades, sino diferentes sectores enfocados al 
diseño bioclimático y a la aplicación de principios 
sustentables en sus proyectos. Existe demanda por 
determinar la conductividad térmica de materiales 
aislantes, materiales para la industria de la 
construcción que no son aislantes, así como la 
evaluación de muros, techos, sistemas de 
iluminación, ventanas, entre otros componentes en 
la edificación de viviendas  (Lira Cortés et. al., 
2010). Un método para medir la conductividad 
térmica de materiales es con un equipo de placa 
caliente con guarda en estado permanente; las 
soluciones de la Ley de Fourier en su formulación 
diferencial, empleando las condiciones de frontera 
adecuadas, permite resolver el problema de 
conducción de calor unidimensional y estacionario 
para geometrías planas, cilíndricas y esféricas 
(D'Adamo, J., Gronskis, A., & Juskoff, S., 2013).  

Para el desarrollo del equipo e implementación se 
siguió la norma ASTM C177-97 “Método de prueba 
para determinar la  conductividad térmica de 
materiales a través del aparato de placa caliente 
con guarda”, éste método presenta los criterios para 
elaborar el aparato de placa caliente con guarda, 
para su aplicación requiere: a) Condiciones de 
estado permanente, b) Flujo de calor unidimensional 
en la región de medición, c) Medir las temperaturas 
de las placas, d) Medir el espesor de la muestra y 
otros parámetros que puedan afectar al flujo 
unidireccional a través del área de medición de la 
muestra [1]. Para la calibración de los termopares 
se siguió la norma ASTM E 220-07a [2] “Método de 
prueba para la calibración de los termopares por 
técnicas de comparación”, específicamente el 
apartado “7.2.1. L 7.2.1 Liquid Baths” donde 
describe el procedimiento de calibración por medio 
de un baño térmico donde pueda mantenerse una 
temperatura constante y uniforme. Finalmente se 
revisaron diversos artículos nacionales e 
internacionales que permitieran contener elementos 
para el desarrollo del equipo, entre ellos están 
Borbón Almada, A., Cabanillas López, R., & Pérez 
Valenzuela, J. [3],  Inocente Bojórquez, Set J. 
Castillo, & Lorena Puc. [4] y  Lira Cortés et. al. [5]. A 
continuación se exponen los componentes del 
equipo que se desarrolló en la Facultad de 
Arquitectura de la Universidad Autónoma de 
Yucatán para medir la conductividad térmica de 
materiales homogéneos y heterogéneos. 
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2. EQUIPO 
 
2.1. Adquisición de datos 
 
Para la adquisición de datos se cuenta con dos 
Chasis de “National Instrument” (NI) CompactDAQ 
9174 USB de 4 Ranuras, tiene un intervalo de 
temperatura de operación ambiente de -20 °C a 55 
°C y con una altitud máxima de 5000 m; se pueden 
conectar 4 módulos de la Serie C. Para los módulos 
se utiliza el “NI 9213”, tiene un intervalo de medición 
de voltaje de ±78.125 mV, una resolución de 24 bits 
y 32 canales que permiten conectar 16 termopares 
simultáneamente, la incertidumbre de la medición 
de temperaturas para termopares del tipo J, K, T, E 
y N en el modo de alta resolución es de 0.02 °C; y 
para termopares de tipo B, R y S es de 0.15 °C (Fig. 
1).  

 
Fig. 1. CompacDAQ 9174 NI de 4 ranuras y Módulo 

NI 9213. Fuente: NI [6]. 
 
Para las pruebas que se presentan en este trabajo 
se utilizan termopares tipo “T”, calibrados por medio 
de un baño térmostático de acuerdo a la norma 
ASTM E 220-07a, se colocaron los termopares 
dentro del baño térmico dentro de tubos de ensaye 
para evitar el contacto directo con el agua (Fig. 2).  
 

 
Fig. 2. Calibración de termopares utilizando baño 

térmico. Fuente: Propia. 
 

 

 
2.2. Interfaz de medición en Lab-View 
 
Para visualizar las mediciones en tiempo real se 
programó una interfaz utilizando Lab-View, consta 
de los siguientes elementos en el panel frontal (ver 
Fig. 3):  

a) Selección de intervalo de tiempo de medición 
en segundos. 

b)  Gráfica con actualización dinámica con 
posibilidad de editar su visualización 
automática durante la medición. 

c) Indicadores de las mediciones de temperatura 
de la placa fría y caliente.  

d)  Control para ingresar el valor de Q en Watts 
por metro cuadrado aplicado a la placa 
caliente. 

e) Control para ingresar el espesor (L) del 
material evaluado en metros. 

f) Resultado del cálculo en tiempo real del valor 
de la conductividad térmica (λ) y la 
resistencia térmica (R). 

g) Control para elegir la carpeta de salida y 
nombre del archivo generado en formato 
TDMS para su aplicación directa en Excel. 
 

Esta interfaz permite agregar o quitar nuevos 
termopares dependiendo del número de termopares 
necesarios, para el caso de esta prueba, donde se 
evaluó dos materiales homogéneos se utilizaron tres 
termopares ubicados al centro del área del material 
por cada placa (previamente se realizaron pruebas 
con 32 termopares en total por ambos lados, esto 
sirvió para definir el área significativa de medición); 
para casos de materiales heterogéneos se 
necesitarán un mayor número termopares de 
acuerdo a la composición del sistema que se 
evalúe. 
 

 
Fig. 3. Interfaz de medición en Lab-View. Fuente: 

Elaboración propia. 
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2.3. Placa caliente 
 
La fuente de calor que se utilizó es una resistencia 
eléctrica flexible cubierta de silicón de 2 metros 
cuadrados, con un límite de trabajo de 200°C, se 
agregó una lámina para homogeneizar la 
temperatura proporcionada por las resistencias, 
finamente se ensambló sobre una placa de 
poliestireno expandido de alta densidad de 5.08 cm 
(2”) de espesor y placa madera, esto para facilitar 
su manipulación durante la pruebas (Fig. 4). 
Para la regulación de la tensión eléctrica se utilizó 
un “Dimmer” de una potencia máxima de trabajo de 
2000 watts, y para medir la tensión e intensidad 
eléctrica se usaron dos Multímetros digitales 
profesionales en modo de autorango,  con 
capacidad de medir en modo CD (corriente directa) 
una tensión de 400 mV a 1000 V, y en modo CC 
(corriente alterna) de 400 mV a 750 V; con corriente 
directa miden de 0 a 10 Amperes y con corriente 
alterna de 0 a 20 Amperes, la medición de se indica 
a 1 mV; estos equipos se  conectan directamente a 
los cables de la manta térmica (Fig. 4).  
 

 
Fig. 4. Placa caliente. Fuente: propia. 

 
 
2.4. Placa fría 
 
Se utiliza un baño térmico que permite controlar la 
temperatura de salida de -25°C a 100°C (Fig. 5), su 
volumen de funcionamiento es de 13 a 21 L con 
opción de recirculación externa, trabaja con una 
presión máxima de 4.35 psi, la estabilidad de la 
temperatura que mantiene el aparato es de 0.02°C, 
y trabaja con un caudal de 17 L/min. Para enfriar la 
placa fría se fabricó un serpentín de cobre de 
diámetro de 12.7 mm (1/2”) con área de 1m x 2 m 
(ver Fig. 6). El serpentín se colocó sobre una lámina 
y su aislamiento respectivo de poliestireno 
expandido de alta densidad, finalmente para su 
manejo y sujeción se unió a una superficie de 
madera. 

 

 
Fig. 5. Baño térmico utilizado. Fuente: Propia. 

 

 
Fig. 6. Serpentín para la placa fría. Fuente: Propia. 

 
2.5. Sistema de montaje y estructura de 
soporte 
 
En los anteriores apartados se habló de que las 
placas se unieron a una superficie de madera para 
su fácil manejo, este sistema también permite 
aplicar presión sobre ellos y asegurar el contacto 
entre la placa fría y caliente con el material 
evaluado. Finalmente se monta sobre una 
estructura metálica la cual se calculó para soportar 
muros e inclusive sistemas de losas de concreto; 
una vez montado todo el sistema se aísla en todos 
los extremos. Dicha estructura de soporte fue 
diseñado para poder girar y así poder evaluar 
sistemas tanto verticales como horizontales, en la 
Fig. 7 puede observarse todo el sistema 
ensamblado, cabe mencionar que las dimensiones 
máximas al interior de la estructura es de 2.4 m x 
2.4 m.  
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Fig. 7. Equipo para medir la conductividad térmica. Fuente: Propia. 

 

 
2.6. Esquema del equipo diseñado 
 
En la figura 8 se presenta un corte transversal el 
ensamblado y la lista de componentes del sistema 
 

 
Fig. 8. Esquema transversal del equipo 

ensamblado. Fuente: Propia. 
 

a) Material a evaluar. 
b) Lámina metálica. 
c) Serpentín de cobre de 12.7 mm (1/2”). 
d) Aislamiento térmico (placa de poliestireno 

expandido de alta densidad). 
e) Tablero de madera (para permitir el manejo 

del equipo y soporte). 

f) Barrotes de madera (como sistemas de 
sujeción y presión del sistema). 

g) Pernos metálicos (para generar presión en el 
sistema y lograr un mejor contacto entre las 
placas). 

h) Manta térmica flexible (compuesta de una 
resistencia eléctrica cubierta de silicón). 

 

3. DETERMINACIÓN DE LA CONDUCTIVIDAD 
TÉRMICA E INCERTIDUMBRE DE LA MEDICIÓN 
 
El valor de la conductividad térmica (λ), se deduce 
de la ley de Fourier en estado permanente [5]: 

                  
 

 Kmw
TA

QL





2
                        (1) 

 
La conductividad térmica (λ) se determina a partir de 
los valores de la diferencia de temperatura entre las 
placas caliente y fría (ΔT), el espesor de la muestra 
(L), el área de medición (A) y la potencia eléctrica 
suministrada (Q) cuando está en estado permanente 
[4]. Con el propósito de estimar la incertidumbre, se 
utilizó la guía para la estimación de la incertidumbre 
[6] y se realizó la propagación de incertidumbre de 
la ecuación (1). 
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Donde dQ es la incertidumbre de la medición de 
intensidad eléctrica y Q es la intensidad eléctrica; 
dL es la incertidumbre de la medición del espesor 
del material evaluado y L el espesor del material; 
dA es la incertidumbre de medición del área del 
material y A es el área del material y dΔT es la 
incertidumbre de medición de los termopares y ΔT 
es la diferencia de temperaturas entre la placa 
caliente y la fría. 
 
4. MATERIALES EVALUADOS PARA LAS 
PRUEBAS DEL EQUIPO 
 
En la tabla 1 se presentan los materiales evaluados 
describiendo el espesor, el tamaño de la muestra 
evaluada y los valores de referencia de 
conductividad térmica que se utilizaron como 
parámetro de comparación con los resultados 
obtenidos de este trabajo. 
 

Tabla 1. Materiales evaluados, espesor, medida y 
valores de referencia de conductividad térmica. 

Material  Espesor 
del 
material 

Medida de 
la muestra 

valor de 
conductividad 
térmica de 
referencia (λ) 

Placa de 
poliestireno 
expandido de 
alta densidad 

0.0254 m 1 m x 2 m Entre 0.022 
W/m∙K hasta 
0.030 W/m∙K  [8] 

Tablero de 
yeso marca 
“tablaroca” 
(USG México 
S. A. de C. V. 
Planta 
Puebla) 

0.0127 m   1 m x 2 m 0.14 W/m∙K 
(certificado por 
la ONNCCE 
para este 
producto) 
 
0.16 W/m∙K  [8] 

 
 
5. RESULTADOS 
 
A continuación se presentan los resultados 
obtenidos de los materiales estudiados. 
 
5.1. Placa de poliestireno expandido de alta 
densidad   
 
La conductividad obtenida para la placa de 
poliestireno expandido de alta densidad fue de 0.03 

Kmw  , obtenido a una temperatura media del 
sistema de 48°C con una incertidumbre del 5.8%. La 
principal fuente de incertidumbre de este trabajo es 

la precisión de medición de la potencia eléctrica 
suministrada a la placa caliente. Otro factor 
observado es que la incertidumbre aumenta cuando 
la diferencia de temperaturas entre las placas 
disminuye. La incertidumbre se considera aceptable 
de acuerdo a trabajos relacionados. En la Fig. 9 se 
presenta el resultado de medición hasta llegar al 
estado permanente o estable. Se realizaron varias 
pruebas obteniendo prácticamente el mismo valor a 
la misma temperatura media de trabajo, este 
resultado concuerda con el dato presentado en el 
documento de la ASHRAE [8]. 
En la fig. 9 no se aprecia los diferentes valores 
medidos de la placa caliente, por tal motivo  en la 
fig. 10 se presenta la medición en estado estable de  
14 minutos con un intervalo del eje “Y” de 76°C a 
77°C, y como puede apreciarse la diferencia entre 
las mediciones es de 0.1°C aproximadamente. 
 

 
Fig. 9. Evaluación de la placa de poliestireno 
expandido de alta densidad. Fuente: Propia. 
 

 

 
Fig. 10. Medición de termopares en la placa caliente 
(evaluación del poliestireno). Fuente: Propia.  
 
Cabe mencionar que el cálculo de la conductividad 
térmica se obtuvo de un promedio de los valores 
medidos de los tres termopares y fueron colocados 
sobre la placa metálica sin dejar ninguna separación 
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entre los componentes del sistema para evitar dejar 
espacios de aire entre las placas y la muestra. 
 
 
5.2. Tablero de Yeso (Tablaroca)    
 
La conductividad térmica obtenida para el tablero de 
yeso (tablaroca) fue de 0.1471 Kmw  a una 
temperatura media de 46°C con una incertidumbre 
de 6.9%. En este caso la incertidumbre fue mayor 
debido a que la diferencia de temperaturas entre las 
placas fue menor. El resultado de conductividad 
térmica concuerda con el dato certificado para este 
material. En la Fig.  se presenta una gráfica del 
momento que comienza el estado permanente hasta 
una hora después. Cabe mencionar que la 
estabilización fue más lenta para el poliestireno que 
la tablaroca. 
 

 
Fig. 11. Evaluación del panel de yeso (tablaroca). 

Fuente: Propia. 
 
6. CONCLUSIONES 
 
Se concluye que el equipo cumple con el propósito 
de medir materiales homogéneos, ya que los 
valores de conductividad térmica coinciden con los 
valores proporcionados por el fabricante o indicados 
en la literatura. También los valores de 
incertidumbre están en el intervalo de trabajo de 
equipos realizados para este propósito aunque 
puede mejorarse con la integración de componentes 
más precisos. Las ventajas del equipo radican en su 
dimensión, ya que se pueden medir placas o 
sistemas de muros tal cual estarían instalados en la 
edificación, también permite que por el área del 
equipo el mismo material funciona como la guarda, 
por ello la decisión de que el área de medición sea 
al centro del área del material. Otra función 
importante del equipo es que permite medir y 

evaluar la conductividad térmica de sistemas en 
vertical o en horizontal. El siguiente paso es medir 
materiales heterogéneos y caracterizar materiales 
locales para poder aplicar ese conocimiento en el 
proceso de diseño en búsqueda de un mejor 
comportamiento térmico de la edificación y 
condiciones de confort térmico. 
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TÉCNICAS DE RECOCIDO Y TEMPLADO DE TERMÓMETROS DE 
RESISTENCIA DE PLATINO ESTÁNDAR EMPLEANDO DISTINTOS 

TIPOS DE HORNOS EN EL LATU  
 

Robatto, O., Ponticorbo, V. 
Laboratorio Tecnológico del Uruguay (LATU) 

Av. Italia 6201, Montevideo, Uruguay, C.P.11500 
+59826013724/Ext.1207 

 
Resumen: Se han empleado distintas técnicas en hornos no fabricados para realizar  recocido y/o templado, 
sobre un patrón de trabajo  número de serie 3189 y otro patrón de referencia número de serie 274234 en un 
intento de llegar a restaurar valores de resistencia en el punto triple de agua cercanos a los originales 
(variación menor o igual a 3 mK) Los resultados obtenidos indican un re establecimiento de las condiciones 
para el patrón de referencia Nº 274234 y una mejora parcial para el termómetro patrón de trabajo  
Nº 3189. Los resultados de todos los  procedimientos empleados se discuten a continuación. 
 
1. INTRODUCCIÓN 
 

LATU es el Instituto Nacional de Metrología de 
Uruguay (NMI) y tiene entre sus tareas el 
mantenimiento de los patrones nacionales de 
temperatura, tales como celdas de puntos fijos de 
mercurio (Hg), punto triple de agua, punto de fusión 
del galio (Ga), punto de congelación del estaño 
(Sn), punto de congelación del zinc (Zn) y punto de 
congelación del aluminio (Al).. 
Dentro  de  la  realización  del  mantenimiento  de  
patrones  es  necesario  mantener en estado de 
calibración a los termómetros de resistencia de 
platino que se emplean como patrones para poder 
realizar otras calibraciones, y uno de los controles 
que se efectúa para poder evaluar su estabilidad es 
la realización de verificaciones intermedias en el 
punto triple de agua (PTA). 
Los valores obtenidos se pueden ingresar en gráfico 
de control no estadístico que permite determinar si 
existen  cambios impredecibles en el valor de la 
resistencia en el punto triple de agua que indiquen  
que un termómetro de resistencia de platino haya 
sufrido oxidación, o efectos de deformación térmica 
elástica, plástica o inelástica. Berry[1], define estos 
efectos de deformación térmica  y determina que el 
máximo cambio que se puede producir por 
deformación elástica para un SPRT (valor nominal 
de 25 ohm), que ha sufrido un proceso de recocido 
es el correspondiente a un cambio en su valor de 
resistencia nominal  correspondiente a 0,36 °C.  
Para poder lograr que un termómetro de resistencia 
de platino estándar recupere sus características 
originales en forma parcial o total,  se emplean  
técnicas de recocido o templado. En metalurgia, se 
define el recocido como el proceso  de 
calentamiento de un metal hasta determinada 

temperatura dejándolo a esta última para luego 
dejarlo enfriar en forma lenta.  
El templado se define como el tratamiento térmico 
en el cuál se calienta un metal hasta un 
determinado valor de temperatura y se lo deja por 
un tiempo a esa misma temperatura y luego se lo 
deja enfriar a temperatura ambiente en forma 
brusca. 
Estos procesos buscan modificar, ablandar,  
recuperar la estructura y eliminar los óxidos 
formados en el platino empleado en los termómetros 
de resistencia de platino estándar. Si el valor de la 
resistencia de un termómetro de platino en el punto 
triple de agua se ve incrementado a lo largo de 
calibraciones sucesivas, el instrumento sufrió 
oxidación. Los patrones de referencia deben 
mantenerse muy estables, ya que se los emplea 
para controlar las calibraciones que se realizan de 
otros patrones internos o externos, un patrón de 
referencia para calibraciones en puntos fijos se 
considera estable si su variación del valor de la 
resistencia entre el principio y el final de una 
calibración en puntos fijos ITS-90. Se toma como 
criterio en Latu que no existan variaciones en el 
punto triple de agua  superiores a 1,5 mK entre el 
principio y el final en un ciclo térmico de calibración 
en puntos fijos entre el punto de congelación del 
aluminio y el punto triple de mercurio. Se adopta 
este valor debido a que es el doble del criterio 
establecido en la NIST Special Publication 250-81. 
 
Se han sometido a técnicas de recocido o templado  
a  dos termómetros de resistencia de platino 
estándar que se emplean en dos tipos de 
actividades con exigencias bien distintas: 
Uno de ellos , ( Nº 3189) se emplea como patrón de 
trabajo en un bloque seco para calibrar termómetros 
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en el intervalo de valores de temperatura 
comprendido entre 200 ºC y 400 ºC. 
El otro, (Nº 274234), se emplea como termómetro 
de resistencia de platino de seguimiento para la 
realización de los puntos fijos ITS-90 que se 
emplean para calibrar usualmente los otros patrones 
de trabajo que posee el laboratorio. 
 
El criterio de  aceptación para el termómetro Nº 
274234 va a ser más estricto que para el 
termómetro Nº 3189, ya que el primero se emplea 
solamente para controlar la calibración mediante las 
celdas de puntos fijos que posee el LATU. El 
termómetro Nº 3189 se emplea  como patrón para 
calibraciones por comparación de termómetros de 
más baja precisión mediante medios isotérmicos 
que también poseen las mismas características. 
El presente trabajo describe los intentos de realizar 
recocido y/ o templado en LATU sin poseer un 
horno de recocido o convencional  para dos 
termómetros de resistencia de platino estándar. 
 
2. Procedimientos experimentales y tratamiento 
de datos 
 
2.1 Materiales y equipos 
 
La Tabla 1 indica las características de los dos 
termómetros sometidos a los procesos de recocido 
o templado.: 
 
Tabla 1. Características de los instrumentos 
sometidos a  recocido o templado 

Instrumento/modelo/nºserie Características 
importantes 

 Nº 3189 Vaina metálica 
Nº 274234 Vaina de cuarzo 

 
Los hornos empleados para la realización de las 
técnicas de recocido o templado fueron los 
siguientes: 
 
Tabla 2.  Características de los hornos empleados 
en los distintos recocidos o templados, el horno 
tubular se empleó solamente con el termómetro  Nº 
3189 en esa oportunidad. 

 

Las celdas empleadas para la medición del valor de 
la resistencia en el punto triple de agua  
posteriormente fueron: 
 
Tabla 3. Celdas empleadas para mediciones en el 
punto triple de agua 

Celda Número de serie 
CENAM 001 
Comercial 65-561 
 
Las mediciones de resistencia efectuadas se 
realizaron mediante los siguientes equipos: 
 
Tabla 4. Puentes utilizados para efectuar las 
mediciones 

Puente AC/DC Número de serie 
F700 001 
F18 65-561 
 
Tabla 5. Resistores utilizados como patrones 

Resistores AC/DC Valor nominal/Ω 
Modelo 5685 A /Nº 
269735 

25 

Modelo 5685 A /Nº 
269736 

100 

 
Los resistores citados se encuentran sumergidos en 
un baño especial para resistores modelo LR-150-M 
empleando como fluido aceite mineral y a un valor 
de temperatura igual a 20 °C. Actualmente y no en 
el momento en que se efectuaron estas mediciones, 
los resistores fueron sustituidos por otros resistores 
iguales que se encuentran calibrados por el National 
Physical Laboratory (NPL). 
 
2.2 Técnicas empleadas 
 
A los efectos de ser  claros en el desarrollo del 
trabajo efectuado con cada uno de los termómetros 
se efectúa la descripción de las técnicas realizadas 
para cada uno de los termómetros por separado. 
 
2.2.1 Termómetro Nº 3189 
 
Este termómetro tuvo una variación muy importante 
en la resistencia en el punto triple de agua ( mayor a 
50 mK)  lo que condujo a tratar de realizar su 
envejecimiento antes que el de cualquier otro 
termómetro. 
Las técnicas empleadas con el termómetro Nº 3189 
fueron las que se describen a continuación y este es 
el único caso en que se empleó el recocido que es 
el tratamiento térmico más adecuado. Pero el 
empleo de un horno tubular posee otros riesgos 

Horno Características Año de 
empleo 

Comercial Tubular 2005* 
Comercial Pozo seco / 

Gemini B 
2011/2012 

Comercial Tres zonas/9260 2013 
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como la contaminación del termómetro por ser un 
horno de calibración para termopares. Por este 
motivo no se empleó más. 
 
Tabla 6. Procedimientos de recocido o templado 
realizados al termómetro Rosemount 
Año Equipo Duración/Valor de 

temperatura 
2004 Tubular 8 horas/660 ºC/457 mm/ 

recocido 
2005 Pozo 

seco 
2 horas/480 ºC/200 

mm/templado 
2011 Pozo 

seco 
2 horas/480 ºCº/200 

mm/templado 
07/06/2013 Tres 

zonas 
15 minutos/660 ºC/200 

mm /templado 
07/06/2013 Tres 

zonas 
15 minutos/660 ºC200 

mm /templado 
07/06/2013 Tres 

zonas 
15 minutos/660 ºC/200 

mm /templado 
07/06/2013 Tres 

zonas 
Toda la noche/ 660 

ºC/200 mm /templado 
 
2.2.2 Termómetro Nº 274234 
 
Este termómetro tenía un comportamiento muy 
estable con respecto al punto triple de agua, pero en 
2011 sufrió un cambio de aproximadamente 6 mK 
en el punto triple de agua de causas  desconocidas.   
La siguiente tabla muestra las técnicas realizadas a 
este termómetro 
Tabla7. Procedimientos de  templado realizados al 
termómetro Nº 274234. 

 

La expresión de los datos que se han obtenido de la 
variación del valor de la resistencia en el punto triple 
de agua se realiza en función de datos iniciales 
base obtenidos de la calibración de estos dos 
instrumentos en otro laboratorio nacional de 
metrología, que es en este caso el Physikalisch 
Technische Bundesanstalt (PTB). 
Hay que decir que existen datos anteriores para el 
termómetro Rosemount de un certificado de 
calibración en el NBS en  (acrónimo empleado por 
el NIST anteriormente), se decide no emplear el 
mismo porque hace referencia al punto hielo en vez 
de al punto triple de agua. 
La variación de la resistencia en el punto triple de 
agua con respecto al valor inicial de calibración está 
dada por la siguiente ecuación: 
 

1000*
)/(*

)(

TPWrTPWi

PTBTPWiTPW

TWR

RR
T




      (1) 

 
Donde: 

iTPWR = Valor de la de la Resistencia en cada 
medición efectuada en LATU en ohm 

PTBTPWR = Valor de  resistencia referencia del 
certificado inicial de calibración en PTB para cada 
uno de los termómetros  en ohm 
(Wr/T)TPW= Derivada primera del polinomio de 
referencia ITS-90[1] en el punto triple de agua(K-1). 
1000= Factor de conversión de  1000 mK/K. 
Se elige la ecuación anterior porque es más fácil de 
visualizar que la representación gráfica de esta 
forma. Se ha visto en otras publicaciones (incluso 
anteriormente se realizó eso mismo en otros 
artículos aquí), la representación mediante la 
variación de la resistencia y honestamente resulta 
más sencillo representar los gráficos en unidades de 
temperatura. 
 
3. RESULTADOS 
 
Los resultados obtenidos y su procesamiento se 
muestran a continuación: 
 
3.1. Resultados Termómetro Nº 3189 
 
En la figura 1 se muestran los resultados obtenidos 
para este instrumento. 

Año Equipo Duración/Valor de 
temperatura 

14/02/2011 Pozo 
seco 

2 horas/480 ºC/200 
mm/templado 

15/08/2011 Pozo 
seco 

2 horas/480 ºC/200 
mm/templado 

16/08/2011 Pozo 
seco 

2 horas/480 ºC/200 mm/ 
templado 

26/08/2011 Pozo 
seco 

2 horas/480 ºC/200 mm/ 
templado 

19/04/2013 Tres 
zonas 

2 horas/ 660ºC/ 200 
mm/templado 

25/04/2013 Tres 
zonas 

15 minutos/660 ºC/ 200 
mm/ templado 

26/04/2013 Tres 
zonas 

Toda la noche/660 ºC/ 
200 mm/templado 

10/06/2013 Tres 
zonas 

Estabilización/ 660 ºC/ 
200 mm/templado 

12/06/2013 Tres 
zonas 

Estabilización/660 ºC/ 
200 mm/ templado 
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Fig. 1. Gráfico de variación de resistencia en el 
punto triple de agua en el tiempo para el termómetro 
S/N 3189 

 
Este termómetro presentó un comportamiento 
bastante de acuerdo con su uso en altos valores de 
temperatura y con  poco cuidado debido a que se le 
ha mantenido en el pozo seco durante varias horas 
a más de 400 ºC. Esto se sabe que influye en el 
estado de oxidación del platino que lo  constituye. El 
punto en azul representa la referencia de la 
calibración realizada en  el PTB. El recocido 
realizado por primera vez mediante el horno tubular 
Heräeus en el año 2004 no efectivo ya que la 
resistencia en el punto triple de agua casi recobró el 
valor antes de la realización del recocido, quedó 20 
mK por debajo de los 150 mK originales que se 
había apartado en los primeros años., 
Posteriormente se practicaron dos templados más 
en el pozo seco a 480 ºC por dos horas y no se 
pudo recobrar el valor final de resistencia del año 
2004, pero el valor permaneció bastante constante 
entre 2011 y 2013.  
Cuando se practicó nuevamente la técnica de 
templado en el horno de tres zonas en junio de 2013 
a 660 ºC, el valor que resistencia en el punto triple 
de agua queda 14 mK por debajo de valor de 
referencia tomado y no se ha vuelto a medir aún. 
Sin embargo se han tomado medidas con respecto 
a un uso más apropiado del mismo ya que no se 
deja en el bloque a valores altos de temperatura por 
mucho tiempo como antes. Lo que si no se puede 
determinar de forma tan clara es si todas 
componentes de 
Con respecto a los valores de temperatura a los que 
se practicó el templado, a 660 ºC fue más efectivo, y 
esto podría tener que ver con los distintos tipos de 
óxidos del platino. Es muy probable que el 
termómetro en cuestión , al haber estado expuesto 
por mucho tiempo a valores de temperatura en el 
intervalo de 300 ºC hasta 420 ºC , haya sufrido la 

difusión de PtO2 dentro del platino mismo y se haya 
formado óxido de platino tridimensional, si se 
observa lo que sucedió en el gráfico luego del 
primer templado, se volvió a formar este óxido 
tridimensional[2], aunque no tán rápido como la vez 
anterior, incrementándose el valor de resistencia 
más de 100 mK. EL tratamiento realizado a este 
termómetro que fue por un intervalo de tiempo 
mayor a 10 horas le otorgó estabilidad, las medidas 
realizadas al final muestra una diferencia de 0,39 
mK. Esto es auspicioso para un termómetro que 
pudo haber sido considerado defectuoso por esa 
variación de más de 100 mK en el punto triple de 
agua pero que se pudo restaurar [2]. 
 
3.2. Resultados Termómetro Nº 274234 
 
En la figura 2 se presentan los resultados obtenidos 
para el termómetro  citado. 

 

 
Fig. 2. Gráfico de variación de resistencia en el 
punto triple de agua en el tiempo  
 
Aquí cabe realizar otras aclaraciones con respecto 
al empleo de este termómetro. Este termómetro 
viene siendo empleado como termómetro de 
referencia para realizar el seguimiento de la 
realización de los puntos fijos. Fue elegido para 
sustituir al termómetro de referencia anterior que se 
rompió porque tenía un comportamiento bastante 
estable en el punto triple de agua entre los años 
1997 y 2007 y una historia de calibraciones 
importante en otro Instituto Metrológico Nacional. 
Los puntos azules representan  tres calibraciones 
realizadas en PTB en 1997, 2010 y 2014. 
En el medio y a pesar de que se empleaba como 
patrón en un baño con agua desde 5 ºC a 90 ºC no 
sufrió alteración de más de 3 mK en el valor de la 
resistencia en el punto triple de agua. 
Lo que es importante destacar además es el salto 
de aproximadamente 6 mK que se produce en entre 
abril de 2009 y noviembre de 2011. 
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Es entonces que se realiza la técnica de templado a  
480 ºC, en términos numéricos el descenso del 
valor de la resistencia es de 0,8 mK, nada más. 
Finalmente, cuando llega el horno de tres zonas 
9260 y se comienza el trabajo con la nueva celda de 
aluminio, se realiza el primer envejecimiento el 
19/04/2013 y se repite dos veces el 25/04/13 y 
26/04/2013. Se vuelve emplear el termómetro en 
junio y se mantiene estable, las variaciones son 
menores a 1 mK. 
Se realizan mediciones en el punto triple de agua el 
08/10/2013 y el valor obtenido presenta una 
variación de 1,1 mK respecto al valor anterior lo cual 
se considera aceptable. 
Cuando se envía a calibrar este termómetro al PTB, 
se obtienen los dos valores últimos graficados en 
celeste, que presentan un nuevo descenso de 
aproximadamente 3 mK. 
Esto si puede explicarse en parte porque PTB no 
efectúa templado sino recocido. Esto mismo se 
puede observar en la publicación efectuada por 
Ancsin y Mendez–Lango [2] que estudiaron el 
comportamiento de distintos termómetros de 
resistencia de platino con respecto a tratamientos 
térmicos a 650 °C realizando templado o recocido. 
El valor obtenido para la resistencia en el punto 
triple de agua es mayor cuando se usa una técnica 
de templado que el obtenido mediante una técnica 
de recocido como lo realiza el PTB. El termómetro 
en cuestión permanece bastante estable luego de la 
calibración efectuada por PTB ( variación de 0,7 mK 
entre el principio y el final de todo el ciclo térmico de 
calibración según informe de calibración del PTB 
7.4-1.1-13-63 del 25 de abril de 2014.. 
 
4. DISCUSIÓN 
 
Lo mejor que se puede concluir de estos datos es 
que hay que tratar de mantener los termómetros de 
resistencia de platino sometidos la menor cantidad 
de tiempo posible a altos valores de temperatura 
(mayor que 350 ºC) para que no sufran ni tensiones 
térmicas de tipo elástica, plástica, inelástica y 
fenómenos oxidativos Debido a las variaciones 
obtenidas en la resistencia para ambos termómetros 
se puede inferir que ninguno de los dos ha sufrido 
deformación plástica, pero los dos han sufrido 
procesos oxidativos, deformaciones elásticas y 
deformaciones inelásticas. Es difícil poder discernir 
de cuál magnitud ha sido cada una de ellas porque 
estos experimentos no fueron diseñados para poder 
evaluar cada uno de estos aspectos. 
Se pueden realizar  técnicas de recocido y templado 
en  hornos que no sean para tal propósito a pesar 
de que pueda existir contaminación por difusión de 

los metales, a los  valores de temperatura en los 
que trabaja LATU. 
Se puede recuperar instrumentos que parece que 
ya no serían útiles para realizar calibraciones, el 
caso del termómetro Nº 3189 es evidencia de ello, 
ese termómetro se utiliza como patrón en un bloque 
Isotech en calibraciones por comparación, y 
mientras se controle periódicamente 
(semestralmente) el valor de su resistencia en el 
punto triple de agua se puede seguir empleando. 
La desventaja mayor de este método sin horno de 
envejecimiento convencional es la posibilidad de 
contaminación. 
 
5. CONCLUSIONES 
 
Es necesaria la  realización en forma sistemática de 
un control periódico de los patrones de referencia y 
de trabajo para poder verificar la estabilidad de los 
mismos en el punto triple de agua. Es necesario no 
someter los patrones de trabajo y de referencia a 
valores de temperatura demasiado altos en la 
medida que esto no sea necesario. 
El control en el punto triple de agua no excluye de 
ninguna manera a otros controles como los valores 
que se obtienen al realizar los puntos fijos del 
mercurio (Hg), galio (Ga) y aluminio (Al) que 
también son requerimientos para establecer si un 
termómetro de resistencia de platino es apto o no. 
La posibilidad de realizar técnicas de recocido o 
templado en el caso de que se encuentre un 
problema permite poder trabajar con la posibilidad 
de corregir problemas.  
De todas formas es necesario determinar mejor una 
manera sistemática de cómo trabajar con  técnicas 
de recocido para poder mantener los termómetros 
de resistencia de platino estables con respecto a su 
valor de resistencia en el punto hielo, en la mayoría 
de los casos se realizó templado cuando lo que 
correspondía hacer era recocido, se continuará 
trabajando en el tema con mayor información. 
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Resumen: Para la calibración de algunos termómetros de radiación es útil contar con superficies radiantes 
de mayores dimensiones que las de las aperturas típicas de las cavidades de referencia de alta emisividad. 
Los calibradores planos cuentan con ese tipo de superficies y se requiere conocer su emisividad espectral 
para poder utilizarlos con equipos con diferentes intervalos espectrales de trabajo. En el CENAM se 
desarrolló un patrón de medición de emisividad espectral normal que permite estimar la emisividad de las 
superficies radiantes de los calibradores planos. En este trabajo se describe el patrón de emisividad espectral 
normal y se presenta un ejemplo de medición de emisividad de un calibrador plano. 
 
 
1. INTRODUCCIÓN 
 

Algunos termómetros de radiación (TR) tienen un 
campo de visión de más de 8 cm de diámetro a 
distancias menores que un metro. Para la 
calibración de estos equipos, es útil contar con 
calibradores planos (CP) con superficies radiantes 
de dimensiones mayores que las de las aperturas 
típicas de las cavidades de referencia de alta 
emisividad. En general los CP se calibran 
radiométricamente, pero para poder utilizarlos con 
TR que tienen diferentes longitudes de onda de 
trabajo, se requiere conocer la emisividad espectral 
de sus superficies radiantes. Con el patrón de 
medición de emisividad espectral normal del 
CENAM se puede realizar este tipo de mediciones. 
Con este sistema también es factible medir algunos 
materiales y recubrimientos opacos, para evaluar el 
cumplimiento de requisitos de emisión y absorción 
de energía radiante y así seleccionar materiales 
para aplicaciones donde es de interés la 
transferencia de energía por radiación. 
 
 
2. CONCEPTOS BÁSICOS  
 
La radiancia espectral de un cuerpo negro Lλ;CN(T) 
que se encuentra a una temperatura T, en kelvin, 
está dada por la Ley de Planck [1]: 
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Donde, 
c1L es la primera constante de radiación para 
radiancia espectral, 1.19104 x 108 W µm4 m-2 sr-1, y 

c2 es la segunda constante de radiación, igual a 
1.4388 x 10-2 mK [2]. 
 
La radiancia espectral de una superficie opaca, 
Lλ;S(T), es igual a la radiancia espectral de un cuerpo 
negro, a la temperatura de la superficie, multiplicada 
por la emisividad espectral de la superficie, ελ;S(T): 
 

     TLTTL CNSS ;;;     (2) 
 
La emisividad espectral es una cantidad 
adimensional cuyo valor se encuentra entre cero 
(para superficies que no emiten, i.e. perfectamente 
reflectoras) y uno (para superficies emisoras 
perfectas: cuerpos negros). La emisividad espectral 
normal es la emisividad espectral medida en la 
dirección normal a la superficie. 

Experimentalmente, es posible obtener la 
emisividad espectral normal de una superficie opaca 
por el método de comparación de las señales 
medidas con un espectrómetro infrarrojo de 
transformada de Fourier debidas a la radiancia 
espectral normal de la muestra y la radiancia 
espectral de una cavidad de referencia a la misma 
temperatura que la muestra [3]. 

 
 
3. ARREGLO EXPERIMENTAL 
 
En la Figura 1 se muestra el diagrama con los 
componentes principales del patrón de medición de 
emisividad espectral normal del CENAM. 
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Fig. 1. Diagrama con los componentes principales 

del patrón de medición de emisividad espectral 
normal del CENAM. 

 
Como se puede ver en la Figura 1, los componentes 
principales del sistema de medición son: un soporte-
calefactor donde se coloca la muestra, una cavidad 
de referencia, un espectrómetro infrarrojo de 
transformada de Fourier, y un sistema óptico, 
formado por un espejo parabólico y uno elíptico, 
para guiar la radiación desde la muestra, o la 
cavidad de referencia, hasta el espectrómetro. 
Adicionalmente, se tienen termómetros de contacto 
para medir la temperatura de la cavidad de 
referencia y de la muestra. El arreglo experimental 
de los componentes y equipos está sobre una mesa 
óptica. Para la medición se colocan 
alternativamente la muestra y la cavidad de 
referencia, que están aproximadamente a la misma 
temperatura, mayor que la temperatura ambiente, 
en el campo de visión del espectrómetro. 
Adicionalmente, se mide la radiancia de la cavidad 
de referencia a temperatura ambiente para tomar en 
cuenta los efectos del medio ambiente y del arreglo 
experimental en las señales del espectrómetro. Con 
las señales espectrales medidas se estima la 
emisividad espectral normal de la muestra y su 
incertidumbre. 

Actualmente, el sistema desarrollado en CENAM 
permite medir, con una incertidumbre relativa en 
emisividad menor que el 5 %, superficies opacas 
cuyas emisividades se encuentren entre 0.75 y 0.99, 
para longitudes de onda de 5 a 20 µm, y en el 
intervalo de temperaturas de 100 ˚C a 250 ˚C. 

 
4. ECUACIÓN DE MEDICIÓN 
 
Para medir la emisividad espectral de una superficie 
opaca se requiere obtener las radiancias 
espectrales de la superficie bajo medición y de una 
cavidad de referencia. 

Una manera de medir radiancia espectral es con un 
espectrómetro infrarrojo de transformada de Fourier 
(EFTIR) [3]. De manera experimental se encuentra 
que la energía radiante que llega al detector de un 
EFTIR que está enfocado a una superficie, no es 
solamente la emitida por dicha superficie, sino que 
contiene otras contribuciones que se encuentran en 
la ecuación (3), basada en el modelo propuesto por 
Revercom et al [4], para la señal, Sλ,T;S, que se 
obtiene del EFTIR al medir una superficie a una 
temperatura T: 

    TLTRS CNSST ;;;,    

     EFTIRAMCNS GTLT ;;;1     (3) 

donde Rλ es la responsividad espectral del EFTIR, 
ελ;S(T)Lλ;CN(T) es la radiancia espectral de la 
superficie, [1-ελ;S(T)] Lλ;CN(TAM) es la contribución a la 
radiancia espectral debida a la radiación del medio 
ambiente que se refleja en la superficie, y Gλ;EFTIR es 
la radiancia espectral de las componentes del 
EFTIR. En este modelo se considera que la 
radiancia del medio ambiente que rodea a la 
superficie se puede aproximar a la de un cuerpo 
negro a la temperatura del medio ambiente TAM. 

Es posible evitar que la responsividad espectral del 
EFTIR, Rλ, y la contribución de la radiancia de las 
componentes del EFTIR, Gλ;EFTIR, aparezcan en la 
ecuación de medición de emisividad con un método 
propuesto por Clausen et al [3]. En este método, 
con el EFTIR se obtienen las señales espectrales 
Sλ,TS;S y Sλ,TB;B debidas a las radiancias espectrales de 
la superficie y la de un cuerpo negro de referencia a 
las temperaturas TS y TB, donde TS ≤ TB, y TS > TAM, 
donde TAM es la temperatura del medio ambiente, y 
también se obtiene la señal espectral Sλ,TAM;B debida 
a la radiancia espectral de la cavidad de referencia 
a temperatura ambiente. 
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Utilizando el método de Clausen, la ecuación de 
medición es, 
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Sλ,TS;S es la señal espectral al recibir la radiación de 
la superficie a temperatura TS, Sλ,TB;B es la señal 
espectral al recibir la radiación de la cavidad de 
referencia a temperatura TB y Sλ,TAM;B es la señal 
espectral al recibir la radiación de la cavidad de 
referencia a TAM. Como se puede observar, en la 
ecuación (3), no aparecen Rλ, ni Gλ;EFTIR, y no se 
requiere que TS y TB sean idénticas. 

 

 

5. RESULTADOS 
 
Con el arreglo experimental descrito, se ha medido 
la emisividad de varios calibradores planos. En la 
figura 2, se muestran los resultados de medición 
para un calibrador a 150 ˚C, y en la Tabla 1 se 
muestran como ejemplo las contribuciones a la 
incertidumbre para el intervalo de longitudes de 
onda de 8 a 14 µm, que es un intervalo de trabajo 
común en los termómetros de radiación. 
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Fig. 2. Grafica de emisividad espectral normal de la 
superficie de un calibrador plano a 150 ˚C. 

Tabla 1. Incertidumbre de emisividad normal, en el 
intervalo de longitudes de onda de 8 a 14 
micrómetros, de un calibrador plano a 150 ˚C. 

Magnitud Incertidumbre 
Emisividad efectiva de la 
cavidad de referencia 

 
0.0009 

Cociente de señales 0.0031 
Temperatura de la cavidad de 
referencia 

 
0.0023 

Temperatura del calibrador 
plano 

 
0.0030 

Temperatura de la cavidad de 
referencia a T del medio 
ambiente 

 
0.0001 

Otras contribuciones * 0.0002 
Incertidumbre combinada 0.005 
Incertidumbre expandida (k=2) 0.01 

* Efecto de tamaño de fuente, no-linealidad, 
absorción atmosférica y posición del blanco. 
 

Como se puede observar en la Figura 2, la 
superficie radiante del calibrador plano no se 
comporta como un cuerpo gris con valor de 
emisividad espectral constante. Esto significa que 
aunque se calibrara radiométricamente como 
cuerpo gris para termómetros de radiación que 
trabajan en un intervalo de longitudes de onda, no 
tendría el mismo comportamiento de cuerpo gris 
para instrumentos que trabajaran en otro intervalo. 
Así, tendría que conocerse la emisividad espectral 
del calibrador para hacer las correcciones 
necesarias [5,6]. 

La gráfica muestra que la emisividad espectral del 
calibrador plano es mayor que 0.95 en el intervalo 
de 7 a 9.5 µm, sin embargo, la emisividad espectral 
baja hasta casi 0.85 en 10 µm. Por otra parte en la 
región de 16 a 19 µm, la emisividad espectral tiene 
un valor entre 0.92 y 0.94. Estos resultados son de 
interés porque en calibradores nuevos se ha 
encontrado un comportamiento similar en el que 
típicamente que a 10 µm la emisividad espectral 
baja hasta 0.92, mientras que en la región de 16 a 
19 µm es mayor que0.95 [5,6]. Esto hace suponer 
que la emisividad espectral de la superficie puede 
disminuir con el tiempo (uso), aunque no se ha 
realizado un estudio para comprobarlo. 
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Es importante señalar que aunque los calibradores 
planos no se comportan como cuerpo negros, ni 
grises, es factible utilizarlos en aplicaciones, como 
la obtención de la función de tamaño de fuente, en 
las que su área grande representa una ventaja. 

 
6. CONCLUSIONES 
 
Para la calibración de algunos termómetros de 
radiación es útil contar con superficies radiantes de 
gran dimensión. Algunos calibradores planos 
cuentan con ese tipo de superficies y eso ha 
incrementado su popularidad. En algunas 
aplicaciones se requiere conocer la emisividad 
espectral de sus superficies radiantes. Con el patrón 
de medición del CENAM es factible medir la 
emisividad espectral de los calibradores planos. Se 
presentaron los resultados de medición para un 
calibrador plano a 150 ˚C de temperatura y en ese 
caso se observó que el comportamiento no es el de 
un cuerpo gris debido a que su valor de emisividad 
espectral no es constante. 
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Resumen: El Efecto de Tamaño de Fuente es una de las principales magnitudes de influencia al medir con 
termómetros de radiación. La mayoría de los laboratorios secundarios y usuarios de estos termómetros no 
toman en cuenta este efecto ya que es difícil de caracterizar experimentalmente. Tomando en cuenta 
resultados experimentales que se han observado en la mayoría de los termómetros de radiación comerciales  
se propone un modelo empírico de la función del efecto de tamaño de fuente para termómetros de radiación 
mediante el cual es posible estimar la variación del valor de la temperatura medida por un termómetro de 
radiación como función del diámetro de su spot size y del diámetro de la fuente radiante que enfoca. Para 
termómetros cuyo spot size es aproximadamente igual al diámetro de la fuente radiante se encontró que el 
efecto de tamaño de fuente puede llevar a variaciones hasta del 6% en una calibración típica a 200 oC y de 
hasta 14% a 500 oC. Se muestran las variaciones en el valor de la temperatura calculadas directamente y en 
función de la variación en la señal calculada a primer orden. 
 
 
1. INTRODUCCIÓN 
 

En la calibración de termómetros de radiación, y en 
aplicaciones tecnológicas e industriales donde se 
requieren mediciones de temperatura por métodos 
de no contacto, una de las magnitudes con mayor 
influencia es el llamado Efecto de Tamaño de 
Fuente (SSE por sus siglas en inglés) [1]. El SSE es 
inherente de los termómetros de radiación (TR) y es 
debido a efectos de difracción, esparcimiento, 
reflexiones y aberraciones  en sus componentes 
ópticas [2]. Esto origina que parte de la radiación 
proveniente de regiones fuera del spot size 
especificado por el fabricante (región enfocada por 
el TR) lleguen a su detector y radiación que debería 
llegar al detector no llegue al mismo. Aunque no 
existe normalización al respecto en los TR, 
típicamente se encuentra que alrededor del 90% de 
la radiación recibida en el detector proviene de la 
zona enfocada por el TR [3]. 
 
La estimación de la función del SSE se puede hacer 
por métodos directos, indirectos o por escaneo [4], 
pero no hay un método normalizado que permita 
hacer correcciones por dicho efecto y que se 
cumpla en general en cualquier experimento de 
calibración y para todo tipo de termómetros de 
radiación [5]. Por otra parte en la mayoría de los 
laboratorios secundarios y empresas industriales las 
mediciones para estimar la función del SSE son 
muy difíciles de implementar ya que generalmente 
no cuentan con el equipo y condiciones suficientes. 

En este trabajo se propone un modelo simple para 
la función del SSE que utiliza parámetros conocidos 
que se cumplen para la mayoría de los termómetros 
de radiación. Con este modelo es posible estimar la 
variación en el valor de la temperatura debida al 
SSE para fuentes de radiación cuyo diámetro es al 
menos igual al del spot size del termómetro. 
En las siguientes secciones se muestra el modelo 
propuesto y las variaciones a la temperatura 
debidas a este efecto calculadas directamente y en 
función de la variación en la señal medida a primer 
orden. Se muestra el comportamiento para 
diferentes temperaturas y diferentes diámetros de 
cavidades y spot size. 
 
 
2. MODELO  
 
Para la estimación de la función del SSE, se 
requiere encontrar la razón de la energía que llega 
al termómetro al apuntarlo hacia una fuente de área 
finita respecto a la energía que recibe al apuntar 
hacia una fuente de área infinita.  Para la superficie 
de área infinita el 100% de la radiación que recibe el 
TR provendrá de dicha superficie. Sin embrago, 
conforme el área de la fuente se comienza a 
disminuir, parte de la radiación que llega al 
termómetro provendrá de zonas distintas a la 
fuente.  Si se conoce la razón de energía  a 
diferentes tamaños de fuentes (diferentes áreas) es 
posible encontrar una función que describa el 
comportamiento para cualquier tamaño de fuente. 
Esta función se llama función del SSE y se denota 
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comúnmente como σ. Para fines prácticos se ha 
observado experimentalmente que si se tiene un 
termómetro con un spot size de diámetro d, al medir 
fuentes de diámetro D≥5d, la señal en el TR llega a 
un valor máximo de tal manera que la señal ya no 
aumenta aunque el diámetro de la fuente se 
incremente.  
 
Se propone un modelo empírico que estima la 
función del SSE a partir de valores experimentales 
de la fracción de radiación proveniente de la zona 
enfocada por un TR.  
En general para la mayoría de los termómetros se 
encuentra que el spot size especificado por el 
fabricante engloba el 90% de la radiación 
proveniente de la fuente y que si se utiliza una 
fuente del doble del diámetro del spot size este 
engloba cerca del 95% [6].  
Tomando en cuenta lo anterior se propone el 
modelo siguiente para la función del SSE, 
 

dDdD
d

D





,
5

2
1)/(  (1) 

                                    

donde D es el diámetro de la fuente radiante y d es 
el diámetro del spot size del TR especificado al 
90%. 
En la Figura 1 se muestra la gráfica de la ecuación 1 
en función de la razón D/d. 
 

 
 

Fig. 1. Función del SSE propuesta en función de la 
razón diámetro de fuente/diámetro del spot size. 

 
En la Figura 1 se puede observar que la función del 
SSE propuesta toma el valor de 0.9 para D/d=1 
mientras que al tomar un diámetro de la fuente del 
doble, es decir D/d=2, la función del SSE toma un 
valor 0.95. Al tomar un valor de D/d>5  la corrección 

por el SSE es prácticamente despreciable, menor al 
0.0004%. 

2.1. Variaciones del valor de temperatura 
debidas al SSE 
 
La señal de un TR puede ser descrita por la 
ecuación de Sakuma-Hattori [7], 
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donde Kmc 014388.02   es la segunda constante 
de Planck y A, B, C son constantes características 
del TR que se determinan mediante calibración.  

La señal medida por el termómetro es dada por una 
fracción de radiación proveniente de la fuente y otra 
proveniente de los alrededores: 

         ),()1()()( ai TSTSTS          (3) 

Donde S(Ti) es la señal proveniente de la fuente 
radiante a temperatura Ti y S(Ta) es la señal 
proveniente de los alrededores a temperatura Ta. 

A partir de las ecuaciones (2) y (3) el error en la 
temperatura medida debido al SSE, ΔT=T-Ti, queda 
expresado como, 
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2.2. Variaciones a primer orden 
 

Para Termómetros de radiación cuya salida es la 
señal directa de su detector, es útil calcular la 
variación en el valor de la temperatura en función de 
la variación en la señal medida [7]. En general esta 
relación es dada por, 
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donde ΔS=S(T)-S(Ti) y dSn/dTn│ =T Ti ≠0 para 
n=1,2,3…..∞. 

La ecuación (5) se pude escribir en función de la 
variación a orden n-ésimo como, 

       ,... 1121  nn TTTTTT  (6) 

Si la señal medida por el TR no se desvía mucho de 
la señal que debería obtenerse a la temperatura Ti  a 
la que está la fuente, es posible aproximar la 
variación tomando solo el 1er término del lado 
derecho de la ecuación (6). 

La primera derivada que aparece en la ecuación (5) 

es dada por, 
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La variación relativa en la señal medida debida al 
efecto de tamaño de fuente es, 
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Insertando las ecuaciones (7) y (8) en la ecuación 
(5) obtenemos la variación a primer orden en la 
temperatura medida debida al SSE, 
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3. RESULTADOS 
 
Debido a que una gran cantidad de termómetros de 
radiación operan en el intervalo de longitudes de 
onda de 8 a 14 micrómetros, para las gráficas que 

se muestran continuación se consideran valores de 
A y B para este tipo de termómetros. En este caso 
A=9.61 µm y B=151 µm·K [7]. 

En la Figura 2 (a-e) se muestran  las variaciones en 
el valor de la temperatura, derivadas del modelo de 
la función del SSE propuesto, en función de la razón 
D/d, a diferentes temperaturas. 

 

       
(a) 

       
(b) 

       
(c) 

       
(d) 

 

-100 oC 

0 oC 

100 oC 

250 oC 
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(e) 

Fig. 2. Variación en el valor de la temperatura 
debida al SSE en función de la razón diámetro de 
fuente/diámetro del spot size a) -100 oC b) 0 oC c) 
100 oC d) 250 oC e) 500 oC. La temperatura 
ambiente se tomó de 21 oC. 
 

Del modelo se desprenden resultados importantes. 
De la gráfica 2(d) se observa que en una  
calibración típica a 250 oC el efecto de tamaño de 
fuente puede llevar a variaciones en la medición de 
temperatura de hasta 16 oC. También se observa 
que para el caso D/d ligeramente mayor a uno el 
efecto de tamaño de fuente no es despreciable, 
como comúnmente se sugiere [8]. 

De la figura 2 (gráficos a-e) se aprecia que la 
aproximación a 1er orden empieza a ser buena 
conforme la temperatura aumenta. A menores 
temperaturas la aproximación deja de ser válida ya 
que la variación en el valor de la señal aumenta 
debido a que la temperatura comienza alejarse de la 
ambiente (21 oC en este caso). Esto indica que es 
necesario considerar términos en ΔS a órdenes 
mayores conforme la temperatura comienza a 
disminuir. Para apreciar más claramente este efecto 
en la Figura 3 se muestra una comparación de la 
variación con la variación aproximada a primer 
orden en función de la temperatura. 

De la Figura 3 se estima que la temperatura a partir 
de la cual la aproximación a primer orden es válida 
es alrededor de -50 0C. Por ejemplo los 
termómetros con respuesta espectral de  8-14 µm 
trabajan en un rango de temperaturas de -50 oC a 
1000 oC. Para este tipo de termómetros la 
aproximación a 1er orden es suficiente para estimar 
la variación en la temperatura debida al SSE. 

 

Fig. 3. comparación de la variación en el valor de la 
temperatura con la variación aproximada a primer 
orden debida al SSE en función de la temperatura. 
La temperatura ambiente se consideró de 21 oC.  

 
La tabla 1 muestra una comparación del modelo 
propuesto con resultados experimentales obtenidos 
en [5] de la función del SSE de un TR con spot size 
de 4.4 mm especificado al 90%. 

 

Tabla1. Comparación del SSE estimado con el 
modelo propuesto (σT) con el SSE obtenido 
experimentalmente (σE) en [5].  

 
 

D/d 

    40 oC  

E

TE



   

   133 oC  

E

TE



   

533 oC  

E

TE



   

2.2 2.8% -0.3% -1.0% 
2.4 3.1% 1.4% 1.0% 
2.6 2.8% 1.5% 1.1% 
3.1 2.5% 1.4% 1.1% 
3.5 1.9% 1.1% 0.8% 
4.4 1.3% 0.8% 0.6% 
5.5 0.7% 0.3% 0.1% 
6.7 0.2% 0.1% -0.1% 
8.9 0.0% 0.0% -0.1% 

 

 
4. CONCLUSIONES 
 
Se propuso un modelo simple para estimar las 
variaciones en el valor de la temperatura medida 
debidas al efecto de tamaño de fuente de un 
termómetro de radiación. Se mostró cómo se 
calcula la variación en el valor de la temperatura 
tanto de manera directa como en función de la 
variación en el valor de la señal medida a primer 
orden. 

500 oC 
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También se mostró un ejemplo de aplicación del 
modelo para termómetros de radiación que trabajan 
en el intervalo de 8-14 µm. 
Este modelo puede ser de utilidad para aquellos 
laboratorios de calibración y usuarios que no 
cuentan con el equipo necesario para obtener la 
función del efecto de tamaño de fuente y requieren 
estimar la incertidumbre en sus mediciones debidas 
a esta magnitud de influencia. 
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Resumen: El Laboratorio Nacional de Temperatura de Chile ha proyectado un nuevo Patrón Nacional de 
Temperatura. Se presenta una reseña general de la evolución del laboratorio desde sus comienzos. Se 
define el intervalo de temperatura a ser cubierto y las técnicas de medición que serán usadas. Se presenta 
una descripción general de cómo será materializado el proyecto mediante el propio diseño y fabricación de 
un conjunto de patrones de referencia, los cuales permitirán mejorar la actual Mejor Capacidad de Medición 
(CMC) del laboratorio. 
 
 
1. INTRODUCCIÓN 
 

El Laboratorio Nacional de Temperatura de Chile, 
forma parte de la Red Nacional de Metrología de 
Chile [1], que es coordinada por la División 
Metrología del Instituto Nacional de Normalización. 
La formación y reconocimiento institucional del 
Laboratorio Nacional de Temperatura fue 
oficializada mediante el Decreto Supremo 775, de 
fecha 30 de diciembre de 1999, en el cual se da 
nombramiento a los Patrones Nacionales de 
Temperatura de Chile y se designa a la empresa 
privada Centro de Estudios, Medición y Certificación 
de Calidad CESMEC como responsable de 
custodiar y administrar dichos patrones. 
 
Para comienzos del año 2000, se da inicio al 
proyecto de implementación del Laboratorio 
Nacional de Temperatura, en el cual participan la 
Red Nacional de Metrología (como representante 
del Estado Chileno aporta recursos económicos 
para la adquisición de equipos y patrones); 
CESMEC (como responsable de la administración 
aporta la infraestructura y el personal técnico) y; el  
Physikalisch-Technische Bundesanstalt PTB de 
Alemania (quienes aportan el conocimiento técnico 
mediante asesorías, capacitaciones y 
entrenamientos). 
 
La implementación del Laboratorio Nacional de 
Temperatura contempló cubrir la calibración de 
termómetros de resistencia de platino y la 
calibración de sistemas indicadores de temperatura 
(unidad indicadora + sensor), mediante 
comparación directa contra patrones de referencia. 
El intervalo de temperatura cubierto fue definido 
desde -40 °C a 660 °C. Como parte del proceso, se 
definió como objetivo la acreditación del laboratorio 

frente al Sistema Alemán de Acreditación DKD, 
acreditación lograda con fecha 17 de octubre de 
2001. Actualmente, dicha acreditación se mantiene 
vigente en los mismos términos, pero frente al 
Organismo Alemán de Acreditación DAkkS. 
 
Actualmente, las actividades de la Red Nacional de 
Metrología de Chile han tomado un nuevo impulso, 
principalmente como consecuencia del 
reconocimiento e importancia de la red, lo que se ha 
traducido en la asignación permanente de recursos 
económicos en el presupuesto de la nación. En el 
presente documento se presentan los términos 
generales del proyecto de desarrollo 
“Implementación y Mantenimiento del nuevo Patrón 
Nacional de Temperatura de Chile”, proyecto 
planificado para ser ejecutado en el periodo 2014 al 
2016. Este nuevo Patrón Nacional de Temperatura 
tiene como objetivos principales mejorar las 
actuales CMC y lograr un reconocimiento a nivel 
regional. 
 
 
2. PATRÓN NACIONAL DE TEMPERATURA 
 
2.1. Situación actual 
 
En conformidad con la designación y 
reconocimiento del Laboratorio Nacional de 
Temperatura por parte del gobierno de Chile, se han 
definido las actividades del laboratorio, 
principalmente en los siguientes tipos de servicios; 
 
a) calibración por comparación de termómetros de 

resistencia de platino (patrones e industriales). 
 
b) calibración por comparación de sistemas 

medidores de temperatura. 
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c) calibración por comparación de termopares. 
 
El alcance de calibración y las CMC son indicados 
en las Tablas 1, 2 y 3. 
 
Tabla 1. Alcance y CMC para termómetros de 
resistencia de platino. 

Rango Condiciones de 
medición CMC 

0 °C Punto del Hielo 5 mK 

0,01 °C Punto Triple del Agua 1,5 mK 

-40 °C a +10 °C Baño Termo-controlado 
Alcohol 15 mK 

+10 °C a +90 °C Baño Termo-controlado 
Agua 10 mK 

+90 °C a +250 °C Baño Termo-controlado 
Aceite 15 mK 

+250 °C a +350 °C Horno Bloque Vertical 50 mK 

+350 °C a 450 °C Horno Bloque Vertical 50 mK 

+450 °C a +660 °C Horno Bloque Vertical 70 mK 

 
 
Tabla 2. Alcance y CMC para sistemas medidores 
de temperatura. 

Rango Condiciones de 
medición CMC 

0 °C Punto del Hielo 10 mK 

0,01 °C Punto Triple del Agua 5 mK 

-40 °C a +10 °C Baño Termo-controlado 
Alcohol 25 mK 

+10 °C a +90 °C Baño Termo-controlado 
Agua 15 mK 

+90 °C a +250 °C Baño Termo-controlado 
Aceite 25 mK 

+250 °C a +350 °C Horno Bloque Vertical 50 mK 

+350 °C a 450 °C Horno Bloque Vertical 50 mK 

+450 °C a +660 °C Horno Bloque Vertical 70 mK 

 
 
Tabla 3. Alcance y CMC para termopares. 

Rango Condiciones de 
medición CMC 

0 °C a +300 °C Horno Pozo Seco 
Horizontal 0,3 °C 

+300 °C a +600 °C Horno Pozo Seco 
Horizontal 1,0 °C 

+600 °C a 900 °C Horno Pozo Seco 
Horizontal 1,8 °C 

+900 °C a +1100 °C Horno Pozo Seco 
Horizontal 2,5 °C 

 
Para sustentar estos alcances y CMC se cuenta con 
un sistema de medición basado en la termometría 
de resistencia de platino, para lo cual se mantiene 
un conjunto de patrones y medios (ver Tabla 4) que 
permiten cubrir el intervalo desde -40 °C a 660 °C y, 

adicionalmente se cuenta con un sistema de 
medición basado en la termometría de termopares, 
para lo cual se mantiene un conjunto de patrones y 
medios (ver Tabla 5) que permiten cubrir el intervalo 
desde 0 °C a 1100 °C. Todos los servicios de 
calibración prestados son mediante la técnica de 
comparación y su trazabilidad es obtenida mediante 
la calibración de los patrones en institutos 
nacionales de metrología extranjeros. 
 
Tabla 4. Equipos y patrones usados en termometría 
de resistencia de platino. 

Equipo / Patrón Marca / 
Modelo 

Rango 
Calibración / 
Operación 

SPRT, 25 Ohm Rosemount, 
162CG 

PT-Hg, PTA, PF-Ga 
PTA, PS-Sn, PS-Zn 

SPRT, 25 Ohm Rosemount, 
162CG 

PTA, PS-Sn, PS-
Zn, PS-Al 

Resistor Patrón 
AC/DC, 25 Ohm  Tinsley, 5684 A 25 Ohm 

Resistor Patrón 
AC/DC, 100 Ohm  Tinsley, 5684 A 100 Ohm 

Resistor Patrón 
AC/DC, 300 Ohm  Tinsley, 5684 A 300 Ohm 

Puente 
Termométrico ASL, F18 Sin Calibración 

Celda del Punto 
Triple del Agua CENAM, Tipo A 0,01 °C 

Horno Pozo Seco 
Vertical Hart Sci., 9114 150 °C a 670 °C 

Baño Líquido Alta 
temperatura Hart Sci., 6022 50 °C a 270 °C 

Baño Líquido Baja 
Temperatura Hart Sci., 7037 -40 °C a 100 °C 

 
 
Tabla 5. Equipos y patrones usados en termometría 
de termopares. 

Equipo / Patrón Marca / Modelo 
Rango 

Calibración / 
Operación 

Termopar Tipo S CENAM, TPS-06 PS-Sn, PS-Zn, 
PS-Al, PS- Ag 

Adquisidor de Datos 
Multicanal Agilent, 34972A 0 mV a 100 mV 

Horno Pozo Seco 
Horizontal Hart Sci., 9112 200 °C a 1100 °C 

Horno Pozo Seco 
Horizontal 

Carbolite, 
GHC 12/125/600  200 °C a 1200 °C 

 
Actualmente, el laboratorio posee una acreditación 
bajo la norma internacional ISO/IEC 17025-2005 
“General requirements for the competence of testing 
and calibration laboratories”, otorgada por el 
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Organismo Alemán de Acreditación DAkkS [2]. Los 
servicios de calibración acreditados son descritos en 
las Tablas 1 y 2. El mantenimiento de ésta 
acreditación ha permitido a nuestro laboratorio 
alcanzar el reconocimiento técnico en el Sistema 
Interamericano de Metrología (SIM) [3] y, la 
incorporación de sus CMC acreditadas en el 
Apéndice C de la Key Comparison Database 
(KCDB) del Bureau International des Poids et 
Measures (BIPM) [4]. 
 
 

 
Fig. 1. Diseño celda primaria puntos fijos. 

2.2. Nuevo Patrón Nacional de Temperatura 
 
Contempla la realización de la Escala Internacional 
de Temperatura de 1990, mediante la construcción 
y puesta en servicio de un conjunto de puntos fijos 
termométricos primarios y secundarios, en conjunto 
con el establecimiento de las CMC y su posterior 
reconocimiento nacional e internacional. 
 
2.2.1. Objetivos 
 
Cinco son los objetivos principales a esperados 
alcanzar al momento de finalizar la implementación 
del nuevo Patrón Nacional de Temperatura; 
 
a. Implementar un nuevo Patrón Nacional de 

Temperatura, basado en la realización de la  
actual Escala Internacional de Temperatura de 
1990 [5] [6] [7] para cubrir el intervalo de 
temperatura desde el  Punto Triple del Mercurio 
(-38,8344 °C) al Punto de Solidificación de la 
Plata (660,323 °C). 

 
b. Mejoramiento de las actuales CMC en un orden  

esperado de 10 veces. 
 
c. Publicación de las nuevas CMC en el Apéndice 

C de la Key Comparison Database (KCDB) del 
Bureau International des Poids et Measures 
(BIPM). 

 
d. Posicionar a nivel regional SIM estas nuevas 

CMC esperadas. 
 
e. Posicionar a nivel nacional e internacional una 

nueva línea de servicios de calibración basado 
en estas nuevas CMC. 

 
2.2.2. Proyecto 
 
El diseño general de proyecto se basa en la 
implementación de la Escala Internacional de 
Temperatura de 1990, para el intervalo de 
temperatura que va desde -38,8344 °C a 660,323 
°C. El conjunto de puntos fijos termométricos 
contemplados se indican en la Tabla 6. 
 
El nuevo Patrón Nacional de Temperatura está 
basado en este conjunto de Puntos Fijos 
Termométricos, para lo cual se han definido los 
siguientes dos niveles de calidad; 
 
• Celdas de Puntos Fijos Primarias, preparadas 

con metales de pureza igual o mayor que 
99,9999 %, las cuales serán establecidas como 
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referencias primarias. Este patrón nacional será 
exclusivamente usado para comparaciones 
internacionales, calibración de Termómetros de 
Patrones de Resistencia de Platino y para 
diseminar la trazabilidad. 

 
• Celdas de Puntos Fijos Secundarias, preparadas 

con metales de pureza igual o mayor que 99,999 
%, las cuales serán usadas para la prestación de 
servicios de calibración. Serán calibradas y por 
tanto trazables a las Celdas de Puntos Fijos 
Primarias. 

 
Tabla 6. Conjunto de puntos fijos termométricos que 
forman parte del nuevo Patrón Nacional de 
Temperatura. 

Sustancia Estado 
Temperatura 

T90 / K t90 / °C 

Aluminio, Al Solidificación 933,473 660,323 

Zinc, Zn Solidificación 692,677 419,527 

Estaño, Sn Solidificación 505,078 231,928 

Indio, In Solidificación 429,7485 156,5985 

Galio, Ga Fusión 302,9146 29,7646 

Agua, H2O Triple 273,16 0,01 

Mercurio, Hg Triple 234,3156 -38,8344 

 
La realización y mantenimiento de las celdas de 
puntos fijos será efectuada mediante un conjunto 
adecuado de hornos y/o baños líquidos, parte de los 
cuales serán adquiridos (aquellos para el 
mantenimiento de las celdas de puntos fijos 
primarias) y los restantes serán fabricados 
internamente (aquellos para el mantenimiento de las 
celdas de puntos fijos secundarias). 
 
2.2.3. Diseño de las Celdas 
 
La implementación considera un diseño propio y 
adecuado para las condiciones y recursos 
actualmente disponibles en el Laboratorio Nacional 
de Temperatura. Principalmente, el diseño ha sido 
fuertemente influenciado por el aspecto costo, por 
tanto, siendo el metal el componente incidente en la 
construcción de cada celda de punto fijo, su 
cantidad ha sido minimizada. En las Figuras 1 y 2 se 
muestran dibujos esquemáticos para la celda 
metálica de punto fijo primaria, en los cuales se han 
incluido solo algunas dimensiones generales. En la 
figura 3 se muestra un dibujo esquemático para la 
celda del punto triple del agua. No se incluyen 
diseños para las celdas del punto triple del mercurio 

ni para la celda del punto de fusión del galio, dado 
que para estas se ha considerado adquirirlas 
construidas. 
 
 

 
Fig. 2. Diseño conjunto crisol de grafito. 

 
 
En la Tabla 7 se resumen las principales 
características de fabricación contempladas las 
celdas de puntos fijos primarias y secundarias. 
 
2.2.4. Programa Implementación 
 
Se ha diseñado un programa de trabajo para la 
implementación del nuevo Patrón Nacional de 
Temperatura, el cual contempla un periodo de 3 
años, en el cual se ha planificado concluir con el 
reconocimiento nacional e internacional de estas 
nuevas capacidades de medición – calibración. En 
la Tabla 8 se presenta un resumen del programa 
con las principales actividades consideradas. 
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Fig. 3. Diseño celda del punto triple del agua. 

 

Tabla 7. Principales características de diseño 
contempladas para la fabricación de las celdas de 
puntos fijos. 

Característica 
Celda de Punto Fijo 

Primaria Secundaria 
Metal; 
Pureza, % 
Volumen, cc 
Altura columna, mm 

 
99,9999 
97,5 
230 

 
99,999 
97,5 
230 

Crisol; 
Material 
Ceniza residual, ppm 

 
Grafito 
< 10 

 
Grafito 
< 10 

Contenedor; 
Material 
Largo, mm 
Diámetro externo, mm 
Espesor pared, mm 

 
Cuarzo 
500 
40,0 
1,5 

 
Cuarzo 
350 
40,0 
1,5 

Tubo reentrante; 
Material 
Largo, mm 
Diámetro externo, mm 
Espesor pared, mm 

 
Cuarzo 
500 
10,0 
1,0 

 
Cuarzo 
350 
10,0 
1,0 

 
 
 

 
Tabla 8. Programa resumen implementación del nuevo Patrón Nacional de Temperatura. 

Actividad 
Proyecto Operativo /año-trimestre 

2014 2015 2016 
T-1 T-2 T-3 T-4 T-1 T-2 T-3 T-4 T-1 T-2 T-3 T-4 

Diseño de celdas de puntos fijos y fuentes de calor X X           
Compra de materiales (metales, cuarzo, grafito)   X          
Fabricación de celdas de puntos fijos    X X        
Fabricación / adquisición de hornos y baños líquidos    X X        
Caracterización de hornos y baños líquidos     X X       
Estudios de repetibilidad de las celdas de puntos fijos       X X     
Establecimiento de presupuestos de incertidumbre        X  X   
Comparaciones bilaterales         X  X  
Postulación nuevas CMCs en Base de Datos del BIPM            X 

 
 
3. RESULTADO ESPERADO 
 
Acorde con los objetivos postulados en el presente 
proyecto, se ha definido alcanzar nuevas Mejores 
Capacidades de Medición (CMC), las cuales se 
resumen en las Tablas 9 y 10. Para sustentar estos 
valores de incertidumbre esperados, se 
establecerán los correspondientes presupuestos de 
incertidumbres y se han considerado ejecutar 
comparaciones bilaterales acordes al proyecto. 

Finalmente,  se espera concluir la ejecución del 
proyecto con la incorporación de estas nuevas 
Mejores Capacidades de Medida (CMC) en el 
Apéndice C de la Key Comparison Database 
(KCDB) del Bureau International des Poids et 
Measures (BIPM) 
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Tabla 9. Incertidumbres esperadas para las celdas 
de puntos fijos primarias. 

Punto Fijo 
Temperatura U (k=2) 

esperada 
/ mK T90 / K t90 / °C 

Aluminio, Al (S) 933,473 660,323 5,0 

Zinc, Zn (S) 692,677 419,527 4,0 

Estaño, Sn (S) 505,078 231,928 3,0 

Indio, In (S) 429,7485 156,5985 2,0 

Galio, Ga (F) 302,9146 29,7646 1,0 

Agua, H2O (PT) 273,16 0,01 0,2 

Mercurio, Hg (PT) 234,3156 -38,8344 1,0 

 
 

Tabla 10. Incertidumbres esperadas para las celdas 
de puntos fijos secundarias. 

Punto Fijo 
Temperatura U (k=2) 

esperada 
/ mK T90 / K t90 / °C 

Aluminio, Al (S) 933,473 660,323 10,0 

Zinc, Zn (S) 692,677 419,527 8,0 

Estaño, Sn (S) 505,078 231,928 6,0 

Indio, In (S) 429,7485 156,5985 4,0 

Galio, Ga (F) 302,9146 29,7646 2,0 

Mercurio, Hg (PT) 234,3156 -38,8344 2,0 

 

 

4. CONCLUSION 
 
Concluido el proyecto, el nuevo Patrón Nacional de 
Temperatura permitirá mejorar las actuales CMC del 
laboratorio, consecuentemente permitirá disponer 
de una cadena de trazabilidad más directa al 
Sistema Internacional de Unidades SI. 
Adicionalmente, la línea de servicios de calibración 
de termómetros de resistencia de platino, se verá 
mejorada en aspectos de plazos de ejecución e 
incertidumbres reportadas. 
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Resumen: En este estudio presentamos los resultados de la investigación realizada con diferentes sistemas 
de medición propuestos en el laboratorio de temperatura de VAMET para evaluar su confiablidad en la 
calibración de TO utilizando materiales y equipos accesibles o ya existentes en un laboratorio secundario 
como un baño líquido y  una resistencia de platino como referencia. 
El sistema con cavidad de cuerpo negro reproduce mejor la medición real y se logra buena repetibilidad en 
las lecturas, sin embargo se obtienen incertidumbres altas debido a la emisividad efectiva de la cavidad, por 
lo que es necesario hacerle mejoras si se quiere calibrar los TO en el intervalo de uso probado. 
 
1. INTRODUCCIÓN 

El uso de termómetros óticos (TO) ha ido en rápido 
aumento, debido a las ventajas evidentes sobre 
otros termómetros para medir la temperatura del 
paciente de forma rápida y poco invasiva.  
Para conocer la temperatura interna del cuerpo, que 
corresponde a la temperatura de la sangre que 
circula en la parte central del cuerpo, se requiere de 
procedimientos quirúrgicos. Debido a que la 
temperatura corporal se utiliza como indicador de la 
salud del paciente se han buscado métodos más 
sencillos para conocer este valor  de forma 
aproximada y dependiendo del sitio donde se mide 
(boca, axila, oído, frente, etc.), puede cambiar su 
valor. [5]. 
La temperatura del tímpano se ha utilizado como un 
indicador clínicamente fiable de la temperatura 
corporal debido a que proporciona una buena 
aproximación a la temperatura interna debido a que 
el canal auditivo está cerca del hipotálamo (el 
órgano que regula la temperatura del cuerpo 
humano) y a las arterias que alimentan al cerebro.  
La propia membrana timpánica es delgada y casi 
transparente en el espectro visible, por lo que se 
puede suponer que permite indagar de manera 
fiable de la temperatura en el interior de la 
membrana de forma que la energía infrarroja que 
emite da una buena indicación de la temperatura en 
el interior. [1]. 
El oído externo está formado por el pabellón 
auricular (PA) y el conducto auditivo externo (CAE). 
El CAE es un conducto que se ubica entre el PA y la 
membrana timpánica. Es de forma tubular con una 
longitud de 30 mm a 35 mm y un diámetro de 8 mm 
a 12 mm [2].  

El uso de termómetros infrarrojos de tímpano dentro 
de la comunidad médica (y más ampliamente en el 
público en general) ha ido en rápido aumento, 
desplazando a las formas más tradicionales de la 
termometría, como el termómetro de mercurio 
debido a su velocidad de medición, practicidad y el 
método relativamente no invasivo de la operación, 
muy recomendable para uso pediátrico [3]. 
Para termómetros clínicos se tiene generalmente un 
error máximo permitido de ± 0,2 °C para 
temperaturas de 35 °C a 42 °C. [4]  
Es necesario asegurar la trazabilidad para los 
termómetros de oído por lo que los sistemas 
utilizados para su calibración deben asegurar 
lecturas confiables que permitan evaluar la exactitud 
de estos termómetros. 
Existen en el mercado opciones para calibrar este 
tipo de termómetros pero en la realidad son 
costosas para un laboratorio de calibración 
secundario en el sector de MiPyme y Pyme o para 
verificarlos en los lugares donde se utilizan (clínicas, 
hospitales), por lo que consideramos que es 
necesario desarrollar sistemas de medición 
utilizando materiales y equipos accesibles o ya 
existentes en un laboratorio de temperatura 
secundario. 
El objetivo de este estudio es presentar los 
resultados de la investigación realizada con 
diferentes sistemas de medición propuestos en el 
laboratorio de temperatura de VAMET para evaluar 
su confiablidad en la calibración de termómetros 
óticos. 
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2. SISTEMA DE MEDICIÓN 

Cada sistema de medición utilizado consta de 3 
componentes principales: Baño líquido como medio 
de temperatura controlada y termómetro de 
resistencia de platino como referencia, para los 
primeros 3 sistemas propuestos también se utiliza 
una cubierta para el TO y para el sistema 4 una 
cavidad de cuerpo negro. 
 

2.1. Baño líquido de temperatura controlada 
Se decidió usar un baño líquido ya que tiene muy 
buena estabilidad (0,014 °C con k=2) en el intervalo 
de temperatura requerido (35 °C a 40 °C). 
Este valor incluye la estabilidad y la uniformidad del 
baño a la profundidad que se va a utilizar. 
 

 
Fig. 1. Sistemas de medición evaluados 

 

2.2. RTD Patrón 
Para los sistemas de medición con recubrimientos 
se utilizó un termómetro de resistencia de platino 
(RTD) del tipo PT-100 de 305 mm de longitud, 
diámetro de 7 mm, cuatro alambres y una resolución 
de 0,001 °C calibrado en CENAM (IPR 1). 
Para el sistema de medición en bloque (S4) se 
utilizó un RTD del tipo PT-100 de 30 mm de 
longitud, diámetro de 3 mm, cuatro alambres y una 

resolución de 0,001 °C calibrado en VAMET y 
trazable a CENAM (IPR 2). 
 
2.3. Recubrimiento del termómetro  
Debido a que los TO no deben mojarse, los 
primeros 3 sistemas propuestos comprenden una 
serie de recubrimientos para que se pueda tomar la 
lectura sumergiendo al TO dentro del baño. 
Se usaron 3 diferentes cubiertas para el TO: 
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 Un preservativo (S1) color crudo, hecho de 
látex ( 0,86) con un espesor de 0,12 mm 
aproximadamente. 

 Un globo color negro (S2) hecho de látex ( 
0,86) con un espesor aproximado de 0,3 mm 
aproximadamente. 

 La capucha propia del termómetro hecha de 
polipropileno (espesor de 0,1 mm), cubierta con 
cinta de aislar (S3) color negro ( 0,95) con un 
espesor de 0,2 mm aproximadamente. 

Nota: Los valores de emisividad son aproximados, 
tomados de la referencia [7] y [8]. 
Una vez colocado el capuchón el TO se sumerge en 
el baño hasta el borde del cono, tal como se 
introduciría en el oído. 
Lo más cerca posible del TO, se coloca también el 
RTD patrón cubierto en la parte sensora con el 
mismo material que el TO, ya que en mediciones 
previas se observó que ambos termómetros deben 
estar en las mismas condiciones cuando están 
dentro del líquido para dar resultados similares. 
 
2.4. Cavidad de cuerpo negro 
El otro sistema que se decidió probar fue una 
cavidad de cuerpo negro (S4) considerando el 
estudio mencionado en las referencias [4] y [5] y las 
dimensiones del conducto auditivo externo, por lo 
que se adaptó un bloque igualador de aluminio con 
una cavidad de 23 mm de diámetro y 9 cm de largo 
pintada con pintura negra en aerosol, acabado 
mate. De la referencia [8] podemos asumir el valor 
de emisividad de  la superficie como  =0,9, ya que 
los valores reportados varían de 0,82 a 0,87 para 
una laca o barniz negro brillante a 0,91 y 0,97 para 
un acabado mate. 
Esta cavidad se rellenó con polvo de aluminio para 
lograr una superficie irregular, también pintada con 
la misma pintura negra que la cavidad hasta lograr 
una profundidad de 3 cm. 
En dicha cavidad se colocó el RTD de 3 cm dentro 
de la viruta como referencia. 
El bloque se colocó dentro del baño hasta el nivel 
del líquido para evitar que entrara líquido en el pozo. 
Para comprobar la estabilidad de la temperatura en 
el bloque, se colocó el IPR 1 en un pozo junto a la 
cavidad de prueba (Ver Figura 1). 
De acuerdo con la referencia [4], la emisividad de la 
cavidad se puede estimar con la Ecuación 1: 

  2

sup /11 dAerficiecavidad             (1) 

Dando como resultado un valor de  =0,985. 

3. CALIBRACIÓN DE LOS TERMÓMETROS 
Se calibraron 3 TO de diferentes fabricantes 
(Identificados como E1, E2 y E3) en los puntos 
36°C, 38 °C y 40 °C, con una temperatura ambiente 
de 26,0 ± 1 °C utilizando los sistemas de medición 
S1, S2, S3 y S4. 
Se tomaron 6 lecturas en cada temperatura tanto 
del TO como del RTD. 
La calibración se realizó en 2 ocasiones en todos 
los sistemas para estimar la reproducibilidad del 
método. 
Las figuras No. 2 y No. 3 muestran el error de los 
TO en los diferentes sistemas evaluados. 
 

 
Fig. 2. Error del TO E1 con los 4 Sistemas evaluados 

 
Fig. 3. Error del TO E2 con los 4 Sistemas evaluados 

 
Fig. 4. Error del TO E3 con los 4 Sistemas evaluados 
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Durante la calibración en el sistema S4 se 
comprobó si la temperatura del bloque es 
equivalente a la temperatura dentro de la cavidad, 
de acuerdo con la Tabla 1 siguiente: 
 

Tabla 1. Diferencia de temperatura entre el IPR1 en 
el bloque y el IPR2 en la cavidad del sistema S4 

(°C). 

Lectura TO (E1)  
(°C) 

TO (E2)  
(°C) 

TO (E3) 
(°C) 

36 °C 0,005 0,004 0,010 
38 °C 0,022 0,017 0,040 
40 °C 0,073 0,048 0,014 

La diferencia encontrada entre ambas está dentro 
de la incertidumbre del IPR 2 por lo que la 
temperatura de la cavidad representa 
adecuadamente la temperatura en el bloque. 
En la calibración de todos los casos la lectura de los 
termómetros de referencia fue repetible con 
desviaciones estándar menores a 0,04 °C en todos 
los sistemas evaluados. 
La tendencia del error en todos los métodos es la 
misma, a excepción del S3, que varía de acuerdo al 
TO utilizado. 
Se encontró que al repetir la calibración, las lecturas 
de los TO varían entre sí hasta en 0,3 °C, en todos 
los métodos excepto en el S3 con variaciones de 
hasta 0,7 °C, por lo que no se considera un método 
adecuado. 
También se encontró que la repetibilidad de la 
lectura puede variar con la marca del TO, por lo que 
se toman los resultados del TO E1 para el análisis 
de incertidumbre ya que tiene mejor desempeño 
que los otros TO, debido a su forma de operación, 
ya que compensa mejor la temperatura y da lecturas 
más parecidas en todos los métodos. 
Para evaluar de una manera más confiable el 
sistema de prueba se decidió realizar otra 
calibración utilizando los métodos S2 y S4 y un TO 
con mejor repetibilidad. Este termómetro se 
identificó como E4 y se calibró en los puntos 36 °C, 
37 °C y 38 °C, con una temperatura ambiente de 
25,0 ± 1 °C. 
El comportamiento del RTD sigue siendo estable y 
repetible con desviaciones estándar menores a 0,04 
°C y la repetibilidad del TO mejoró mucho, 
mostrando diferencias menores a 0,2 °C. 
Los resultados se muestran en la Figura 5: 

 
Fig. 5 Error del TO E4 con 2 Sistemas evaluados 

 
3.1. Análisis de incertidumbre 
Las fuentes de incertidumbre consideradas se 
presentan en la Tabla 2 para la calibración a 38 °C 
utilizando la cavidad de cuerpo negro (S4) con el TO 
E1 y E4. 
 

Tabla 2. Estimación de incertidumbre a 38 °C en 
bloque (S4) 

Termómetro (TO) E1 E4 

Variable de influencia 
u (k=1) u (k=1) 

°C °C 
Temperatura de RTD de 

referencia 0,049 0,049 

Deriva del RTD de referencia 0,014 0,014 

Repetibilidad de las lecturas del 
RTD 0,001 0,004 

Uniformidad del baño utilizado 0,007 0,007 

Emisividad efectiva de la 
cavidad 0,25 0,25 

Radiación reflejada del medio 
ambiente 0,01 0,010 

Diferencia de temperatura entre 
el bloque y la cavidad 0,02 0,02 

Resolución del TO 0,029 0,029 

Repetibilidad de las lecturas del 
TO 0,033 0,021 

Reproducibilidad del TO 0,060 0,053 

Contribución del laboratorio  
(k=2) 0,51 0,51 

Contribución del IBC  (k=2) 0,15 0,13 

Incertidumbre expandida (k=2) 0,53 0,53 
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Para la reproducibilidad del TO se repitió el punto 
bajo al final de la calibración y se comparó con el 
resultado inicial. 
Para el RTD calibrado en CENAM (Sistemas S1 a 
S3) su contribución a la incertidumbre debida a su 
calibración es de 0,0047 °C y de 0,0055 °C debido a 
la deriva. 
Para el RTD calibrado en VAMET (Sistema S4) su 
contribución a la incertidumbre debida a su 
calibración es de  0,049 °C y de 0,014 °C debido a 
la deriva. 
La repetibilidad de las lecturas del TO varía mucho 
entre los métodos, pero el más repetible fue el S4. 
El E2 tiene mucha variación de sus lecturas en 
todos los métodos (± 0,15 °C con k=1) aunque en 
bloque es ligeramente menor (± 0,084 °C). 
La incertidumbre por la radiación reflejada del medio 
ambiente como 0,010 °C y la de la emisividad 
efectiva se asumió como 0,52 °C, tomando en 
consideración las mediciones realizadas en [9] ya 
que la cavidad tiene una emisividad efectiva inferior 
a 0,999.  
La incertidumbre por uniformidad del baño se toma 
de su estudio de caracterización y se asume una 
incertidumbre por la diferencia entre la temperatura 
del bloque y la cavidad de 0,015 °C de acuerdo con 
los resultados de la Tabla 1. 
La incertidumbre por condiciones ambientales y 
pérdidas de calor es despreciable en comparación 
con las otras variables consideradas (< 0,010 °C). 
 
4. CONCLUSIONES 
En este estudio se compararon los resultados de 
diferentes TO usando sistemas de medición 
desarrollados con materiales y equipos del 
laboratorio de temperatura de VAMET. 
Se encontró que la estabilidad del baño y el 
termómetro de referencia es adecuada para la 
calibración de los TO. 
La estabilidad de la lectura de los IBC varía mucho 
con la marca, por lo que sería conveniente realizar 
varias mediciones en cada temperatura evaluada. 
El sistema S3 con cinta de aislar no es buen método 
ya que la capucha no reproduce la medición en 
condiciones de operación normal, pues al cubrirla 
con cinta de aislar ya no queda una cavidad libre y 
además es permeable al agua del baño, por lo que 
puede dañarse el IBC. 
Con este método (S3) se observó una variación alta 
entre calibraciones. 

Las cubiertas de globo (S2) y preservativo (S1) al 
ser materiales aislantes (baja conductividad 
térmica), necesitan más tiempo para alcanzar un 
equilibrio térmico en el baño, lo que puede dar 
errores en las lecturas y no se asegura un equilibrio 
térmico entre el RTD y el IBC. Tampoco reproducen 
la forma del canal auditivo ya que al estar dentro del 
baño, el espacio de la “cavidad” se reduce mucho 
(menor a 2 cm) y no tiene una forma regular, por lo 
que no se puede estimar la emisividad efectiva de 
manera confiable. 
Tampoco se recomienda el método S1 ya que el 
color transparente del preservativo puede llevar a 
errores en la lectura del TO al reflejar el fondo del 
baño de acero inoxidable. 
En cuanto al S2 tiene mejor reproducibilidad que los 
demás pero debido a la forma de la cubierta, no se 
puede estimar adecuadamente la emisividad. 
El sistema de calibración más conveniente es el S4 
ya que reproduce mejor la medición real y se logra 
una mejor repetibilidad en las lecturas del TO. 
La incertidumbre obtenida es de aproximadamente 
0,53 °C (k=2), sin embargo aunque tiene 
trazabilidad al SI, es muy alta para la exactitud de 
los TO en el intervalo de 35 °C a 40°C.  
Probablemente si se mejora la cavidad y se logra 
una efectividad efectiva de al menos 0.999, se 
podría mejorar la incertidumbre ya que las demás 
contribuciones del laboratorio son menores a la 
contribución del IBC. 
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Resumen: Se describe al patrón de temperaturas de radiancia para el intervalo de temperaturas de la Escala 
Internacional de Temperatura de 1990 mayores que 1234.93 K (el punto de solidificación de la plata). El 
patrón se conforma con un cuerpo negro del punto solidificación de la plata, un termómetro de radiación de 
alta linealidad y equipos auxiliares tales como un horno de calentamiento eléctrico, un vóltmetro de c. c. y una 
computadora para capturar los datos de las mediciones. Se describe la manera en que se realizan los valores 
de referencia del patrón y también su incertidumbre. 
 
1. INTRODUCCIÓN 
 

La Escala Internacional de Temperatura de 1990 
(EIT-90) indica que las temperaturas T90 mayores 
que el punto de solidificación de la plata se definen 
mediante la ecuación siguiente [1]: 
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en la cual, L(T90) es la radiancia espectral de un 
cuerpo negro a la longitud de onda  en metros y a 
la temperatura T90 (en kelvin), L(T90,X) es la 
radiancia espectral de un cuerpo negro a la misma 
longitud de onda  y a una temperatura de 
referencia T90,X que puede ser: la del punto de 
solidificación de la plata (1234.93 K), la del punto de 
solidificación del oro (1337.33 K) o la del punto de 
solidificación del cobre (1357.77 K). c2 es la 
segunda constante de radiación con valor asignado 
en la EIT-90 igual a 0.014 388 mK. 
 
En el Centro Nacional de Metrología, para la 
realización de la escala de temperaturas de 
radiancia mayores que 1234.93 K, se usa un cuerpo 
negro del punto de solidificación de la plata y un 
termómetro de radiación altamente lineal, con el que 
se determina un cociente de señales que es 
proporcional al cociente de radiancias expresado en 
la ecuación 1: 
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En la ecuación 2, S(T90,Ag) es la señal de referencia 
que se obtiene en la salida del termómetro de 
radiación al medir el cuerpo negro del punto de 
solidificación de la plata, S(T90) es la señal de salida 
del termómetro de radiación al medir un cuerpo 
negro que se encuentra a la temperatura T90. 
 
En este trabajo se describe cómo se llevan a cabo 
las mediciones de los valores de la señal de 
referencia S(T90,Ag) obtenidas en el termómetro de 
radiación con el cuerpo negro del punto de 
solidificación de la plata. El termómetro cuenta con 
filtros interferenciales para realizar mediciones a las 
longitudes de onda de 651 nm y 991.8 nm. Se 
describe cómo se realiza el escalamiento a 
temperaturas mayores que el punto de referencia y 
también cómo se estima la incertidumbre de los 
valores de temperatura calculados. 
 
 
2. MEDICIÓN DE LOS VALORES DE LA 
SEÑAL DE REFERENCIA DEL TERMÓMETRO DE 
RADIACIÓN 
 
La determinación de la señal de referencia S(T90,Ag) 

del termómetro de radiación se lleva a cabo al medir 
un cuerpo negro durante la transición de fases de la 
plata contenida en él, es decir, de líquida a sólida 
 
El cuerpo negro es un crisol de grafito que contiene 
plata de alta pureza, cuyo diseño se muestra en la 
figura 1. La emisividad efectiva de su abertura es 
mayor que 0.9999 [2]. 
 
La figura 2 muestra un esquema de la medición, con 
el termómetro de radiación dirigido a la abertura del 
cuerpo negro del punto de solidificación de la plata, 
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que se instala en el pozo de un horno de 
calentamiento eléctrico para primero fundir 
totalmente la plata contenida en el cuerpo negro y 
luego para inducir su solidificación, mediante un 
ajuste de la temperatura del horno a un valor 
ligeramente menor que el de solidificación (entre 0.1 
K y 0.2 K). 

 
Fig. 1. Dimensiones en mm del cuerpo negro del 

punto de solidificación de la plata. 
 

 
 

Fig. 2. Medición de la señal de referencia en el 
punto de solidificación de la plata. El cuerpo se 

coloca en interior del pozo del horno. 
 
En la figura 2 L(T90,Ag) es la radiancia espectral del 
cuerpo negro a la temperatura del punto de 
solidificación de la plata, de acuerdo con la ley de 
radiación de Planck y a la longitud de onda  
definida por el filtro utilizado en el termómetro de 
radiación. 
 
La figura 3 muestra una gráfica de las temperaturas 
que se determinan para el cuerpo negro del punto 
de solidificación de la plata con respecto al valor de 
referencia obtenido a la longitud de onda de 911.8 
nm, que se describe más adelante. Al inicio de la 
gráfica se observa una disminución de la 
temperatura del metal fundido hacia el 
superenfriamiento que sucede a una temperatura 
menor que la de solidificación. Luego aparece la 
recalescencia hasta un valor que permanece 
aproximadamente constante y que identifica el inicio 
de la meseta de solidificación. 

Los valores de las señales de salida del termómetro 
de radiación, alcanzados durante el inicio de la 
meseta de solidificación, donde la pendiente es 
menor, es decir, entre (a) y (b) en la gráfica de la 
figura 3, se toman como los valores de la señal de 
referencia S(T90,Ag) a las dos longitudes de onda de 
los filtros del termómetro de radiación (651.5 nm y 
911.8 nm), los cuales se usan para determinar los 
valores de T90 para otros valores de señal de salida 
S(T90) medidos con el termómetro de radiación. 
 
La meseta de solidificación que se observa en la 
figura 3 es la esperada para la transición de fase de 
un metal de alta pureza. Para la construcción del 
cuerpo negro del punto de solidificación de la plata 
del patrón nacional se usó una pureza de 99.9999 
% (identificada como “6N” en la literatura). 
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 Fig. 3. Meseta de la solidificación de la plata en el 
cuerpo negro. El valor de referencia se obtiene de 

aquellos contenidos entre (a) y (b). 
 
 
3. REALIZACIÓN DE LA ESCALA 
 
La exactitud de la realización de la escala de 
temperaturas mayores que la del punto de 
solidificación de la plata tiene como base a la 
linealidad de la transducción de la radiancia en el 
detector del termómetro de radiación, para lo cual 
se debe cumplir la ecuación siguiente: 
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en la cual, kn es un factor muy cercano a 1, 
determinado en los estudios de la no-linealidad del 
termómetro de radiación, que depende cada uno de 
los alcances de medición del termómetro . 

Crisol de grafito Plata de alta pureza 

Cuerpo negro 
Termómetro 
de radiación 

Horno 

L(T90,Ag) S (T90, Ag) 

 (a) (b) 
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Los valores de S(T) obtenidos con el termómetro 
debieran ser cero al medir un cuerpo negro a la 
temperatura del laboratorio. Sin embargo esto no 
sucede así y se considera que los valores obtenidos 
se encuentran desplazados del cero y es necesario 
corregir tanto el valor de S(T90) como el de S(T90,Ag) 
por el valor obtenido al medir un cuerpo a la 
temperatura del laboratorio, que se denotará como 
k0. De esta manera, los valores originales de las 
señales S’(T90) y S’(T90,Ag) obtenidas con el 
termómetro de radiación, se corrigen de la manera 
siguiente: 
 

    0kT'STS    (4) 
 
Con valores de cocientes de señales de salida del 
termómetro de radiación, corregidos por no-
linealidad y por el valor de k0, se obtienen valores de 
temperaturas de radiancia como los que se 
muestran en la tabla 1, para las dos longitudes de 
onda del termómetro de radiación. 
 
 
4. INCERTIDUMBRE 
 
La ecuación 5 muestra el modelo matemático para 
la propagación de la incertidumbre de los valores de 
de la escala de temperaturas de radiancia aquí 
descrita y dados en la Tabla 1. Los elementos para 
llegar al modelo de la ecuación 5, se dan en [3]. 
 
Los componentes xi de la ecuación 5, corresponden 
a los que se incluyen en la Tabla 2 y se les describe 
en [3]. Los coeficientes de sensibilidad cs1, cs2 y cs3 
del modelo expresado con la ecuación 5 se 
determinan con las ecuaciones 6, 7 y 8 
respectivamente. 
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Tabla 1. Valores de temperaturas de radiancia 

calculados con la ecuación 3, a partir de valores 
dados de cocientes de señales de salida del 

termómetro de radiación. 

 
 Ag90,

90

TS

TS



  
T90/K 

( = 651.5 nm) ( = 911.8 nm) 

1.0 1234.9 1234.9 

1.4 1258.6 1268.3 

2.0 1284.7 1305.8 

2.8 1310.4 1343.2 

4.0 1338.7 1385.2 

5.7 1368.1 1429.7 

8.0 1397.4 1475.0 

11.3 1428.6 1524.2 

16.0 1461.5 1577.1 

22.6 1495.7 1633.5 

24.9 1505.6 1650.1 

32.0 1531.8 – 

45.3 1569.6 – 

64.0 1609.2 – 

90.5 1650.2 – 

128.0 1694.8 – 

181.0 1741.0 – 

256.0 1790.0 – 

362.0 1841.7 – 

512.0 1896.5 – 

724.1 1954.7 – 

1024.0 2016.6 – 

2552.1 2200.0 – 
 
La Tabla 2 contiene los valores estimados de la 
incertidumbre para el intervalo de temperaturas de 
radiancia calculadas y contenidas en la Tabla 1. 

Simposio de Metrología 2014 
____________________________________________________

 
 

____________________________________________________
6 - 10 de Octubre, 2014 

_________________________________________

ISBN 978-607-96162-9-8 620 Simposio Metrología, Memorias 
CENAM



Para elaborar la Tabla 2, se usó el Esquema 3 de la 
Tabla A de [3]. En ese esquema, la calibración en 
un punto fijo (el punto de solidificación de la plata 
del patrón nacional de temperatura CNM-PNE-2) se 
mantiene en el termómetro de radiación. Los valores 

de la señal de salida del termómetro se utilizan para 
calcular los valores de T90 con respecto a S(T90,Ag) 
teniendo en cuenta la no-linealidad del termómetro 
de radiación. 

 

Tabla 2. Incertidumbre estimada para el intervalo de las temperaturas calculadas y publicadas en 
la Tabla 1, por los componentes considerados en el Esquema 3 de [4]. 

 Incertidumbre expandida (k = 1)/mK 

Fuente de incertidumbre ( = 651.5 nm) ( = 911.8 nm) 

 a 1235 K a 2200 K a 1235 K a 1650 K 

Calibración en 
el punto fijo 

x1 Impurezas 10 31.7 10 17.8 

x2 
Emisividad del 
cuerpo negro 2.2 7 2.5 3.2 

x3 
Caída de 
temperatura en el 
fondo de la cavidad 

2.0 6.3 2 3.6 

x4 
Identificación de la 
meseta 2.0 6.3 2 3.6 

x5 Repetibilidad 10 31.7 10 17.9 

Respuesta 
espectral del 

termómetro de 
radiación* 

x6 
Longitud de onda y 
ancho de banda 0 263.9 0 60.8 

x7 
Detector de 
referencia 0 0.5 0 0.1 

x8 
Dispersión, 
polarización 0 2.6 0 0.1 

x9 
Repetibilidad de la 
calibración 0 31.7 0 1.4 

x10 Deriva 0 184.7 0 7.9 

x11 
Transmitancia fuera 
de banda 0 26.4 0 1.1 

x12 
Interpolación e 
integración 0.1 36.9 0.1 1.6 

Señal de salida 

x13 
Efecto de tamaño de 
fuente 5.3 16.8 7.4 13.3 

x14 No-linealidad 0 124 0 40 

x15 Deriva 7.7 24.5 10.8 19.3 

x16 
Condiciones 
ambientales 1.4 4.4 1.9 3.5 

x17 
Relación de 
ganancias 13.8 43.8 19.3 34.5 

x18 Repetibilidad 5.3 31.1 13.7 24.5 

Incertidumbre combinada 23 358 31 92 

* Los valores de incertidumbre de la respuesta espectral del termómetro de radiación, que se 
publican para 650 nm en [3]. 
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5. CONCLUSIONES 
 
Se describió al patrón nacional de temperaturas de 
radiancia mayores que la del punto de solidificación 
de la plata, conformado básicamente de un cuerpo 
negro y un termómetro de radiación que opera a dos 
longitudes de onda. Este patrón es el origen de la 
trazabilidad en México para la medición de 
temperaturas mayores que la del punto de la plata, 
para la calibración de termómetros de radiación en 
este intervalo de medición. 
 
Se describió también el método con el cual se 
obtienen los valores de referencia para la 
determinación de los valores con los que se 
construye una escala de temperaturas de radiancia. 
 
Con el objetivo de homologar la estimación de las 
incertidumbres asociadas a las temperaturas de 
radiancia calculadas y reportadas en la Tabla 3, se 
usó el documento [3] del Comité Consultor en 
Termometría del BIPM. 
 
 
Contribución de los autores: HRA realizó las 
mediciones de las señales de referencia con el 
punto de solidificación de la plata con las que se 
calcularon los valores de temperaturas de radiancia 
presentados, realizó los cálculos y escribió el 
artículo. DCG contribuyó a la redacción y revisó el 
artículo. 
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Resumen: Se presenta la descripción del patrón de conductividad térmica para fluidos simples el cual 
emplea el método transitorio del hilo caliente, este método consiste en medir el incremento de temperatura de 
un alambre inmerso en el fluido bajo prueba. El intervalo de medición del patrón es de 0.2 W m -1 K-1 a 0.6 W 
m-1 K-1 y una incertidumbre relativa hasta de 5 % del valor determinado con k=2. 
 
 
1. INTRODUCCIÓN 
Las propiedades de transporte de fluidos son muy 
importantes en el diseño y operación de sistemas de 
refrigeración y de aire acondicionado, entre otros; 
una de estas propiedades es la conductividad 
térmica. En estos sistemas se requiere conocer la 
conductividad térmica de los fluidos ya que esto 
permitirá conocer de forma adecuado cuanto calor 
se gana o se pierde y así realizar un diseño óptimo 
de todo el proceso. 
 
En México no hay un sistema para dar trazabilidad a 
las mediciones de conductividad térmica de fluidos 
simples. Estas mediciones utilizan instrumentos que 
requieren calibración. Para calibrar y dar 
trazabilidad a estas mediciones se requiere comprar 
materiales de referencia o desarrollar un sistema 
primario. 

 
El patrón de conductividad térmica de fluidos es un 
sistema primario que permite dar trazabilidad y 
generar materiales de referencia para cubrir estas 
necesidades en el país. 
 
1.1. Modelo físico ideal 
 
El arreglo experimental ideal para la teoría del 
método transitorio del hilo caliente se observa en la 
figura 1. Una línea fuente de calor, de longitud 
infinita, en posición vertical, con capacidad calorífica 
cero y conductividad térmica infinita se sumerge en 
un fluido denso isotrópico de tamaño infinito que 
tiene propiedades independientes de la temperatura 
y se encuentra en equilibrio termodinámico con el 
fluido para un tiempo t igual a cero, t=0. La 
transferencia de energía de la línea fuente a través 
de fluido es sólo por el modo de conducción [1]. 
 

 
 

r→  
Ideal 

 
Fig. 1. Arreglo experimental ideal. 

 
1.2. Modelo Matemático 
 
Para conocer el incremento de temperatura de la 
línea fuente para tiempos mayores que cero, t>0, se 
utiliza la ecuación de difusión de calor en estado 
transitorio la cual surge de la ecuación de balance 
de energía: 
 

        

  

  
 (1) 

 
Donde   es la conductividad térmica,     el 
Laplaciano de la temperatura,   la densidad, Cp la 
capacidad calorífica y t el tiempo. 
 
Para conocer el incremento de temperatura de la 
línea fuente en el arreglo experimental ideal de la 
figura 1, se aplica la ecuación 1 en coordenadas 
cilíndricas, sólo en la dimensión r. 
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Entonces se define el incremento de temperatura de 
la línea fuente de calor en el fluido a una distancia r 
del alambre para un tiempo t como: 
 

  (   )   (   )     
 
T0 es la temperatura de equilibrio del fluido. 
 
La ecuación 1 se resuelve con las siguientes 
condiciones de frontera e inicial, 
 

  (   )                 

 
   
   

                        

 

   
   

  
  

  
 
 

   
               

 
q es el calor por unidad de longitud de la línea 
fuente. Cuando se usa la función escalón como 
función de generación, la solución particular de la 
ecuación 1 es [2]: 
 

  (   )  
 

   
  ( 

  

   
) (2) 

 
La integral exponencial E1 puede expresarse como 
un desarrollo en serie para valores pequeños de 
     ⁄ : 
 

  (   ) 
 

   
(  (

   

  
) 

  

   
  ) (3) 

 
En la práctica, para proporcionar el flujo de calor se 
requiere reemplazar la línea fuente por un alambre 
de platino de radio ra pequeño, el cual se somete al 
efecto Joule. Si dicho radio se selecciona de tal 
manera que el segundo término de la ecuación 3 
sea menor que 0.01 % del   , entonces: 
 

  (    ) 
 

   
   

   

  
  

 (4) 

 
C=exp γ, γ=0.5772 y es la constante de Euler;   la 
difusividad térmica. La ecuación anterior es una 
relación lineal entre    y el ln t: 
 

             
 
Así, si experimentalmente se mide el incremento de 
temperatura del alambre,    , y  se grafica contra el 
logaritmo natural del tiempo, ln t, se obtiene una 
recta cuya pendiente es: 

 
  

 

   
  

 
La conductividad térmica se determina entonces 
como [3]: 
 

  
 

   
 
   

   

 (    )

 (   )
 (5) 

 
Donde q es el calor por unidad de longitud del 
alambre en     -  y m es la pendiente: 
 

   
 (   )

 (    )
 

 
 
2. PATRÓN DE CONDUCTIVIDAD TÉRMICA 
 
El esquema de la figura 2 presenta la 
instrumentación del hilo caliente. El alambre de 
platino y el líquido muestra están contenidos en un 
recipiente o celda de vidrio, estos a su vez se 
encuentran en un baño termostático que permite 
establecer el equilibrio térmico entre el líquido 
muestra y el alambre de platino. 
 
El alambre de platino se conecta a un circuito 
puente de Wheatstone, la fuente de potencia 
energiza al alambre. Los multímetros miden la 
tensión Vab y la tensión en una resistencia patrón del 
puente, Rref, estos datos se envían por medio de una 
tarjeta GPIB a una computadora para su análisis. 
 
 

 
 

Fig. 2. Esquema de la instrumentación del hilo 
caliente. 
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2.1. Circuito de medición 
 
El incremento de temperatura del alambre se logra 
debido al efecto Joule y para la determinación de 
este incremento se mide sus aumentos de 
resistencia eléctrica para después relacionarlos con 
la temperatura. 
 
Los aumentos de resistencia eléctrica se determinan 
con un circuito puente de Wheatstone, figura 3, que 
consta de dos resistencias fijas R1 y R2, una 
resistencia variable Rv=0.001-1000 Ω y el alambre 
de platino representado en el esquema de la figura 
1 como Ra. Rref=0.1 Ω se utiliza para determinar la 
corriente eléctrica ia que pasa por el alambre con la 
cual se conocerá la energía disipada por unidad de 
longitud. 
 
 

 
 

Fig. 3. Puente de Wheatstone para determinar 
cambios de resistencia eléctrica en Ra. 

 
2.2. Recipiente del fluido 
 
El recipiente para el fluido es de vidrio, figura 4, de 
300 mm de largo y 18 mm de diámetro interno; y 
puede contener a un alambre de platino de 120 mm 
de largo como máximo con un diámetro de 15 μm. 
 
La figura 5 es la imagen del patrón de conductividad 
térmica para fluidos simples. 
 
 
3. PROCEDIMIENTO DE MEDICIÓN 
 
Previo al proceso de medición y con el arreglo del 
esquema de la figura 2 se mide la resistencia 
eléctrica del alambre de platino a diferentes 
temperaturas, se utiliza un termómetro de 
resistencia platino para conocer la temperatura del 
baño termostático. 

 
 

Fig. 4. Celda de vidrio y alambre de platino. 
 
 

 
 

Fig. 5. Patrón de conductividad térmica. 
 
Realizado lo anterior, el proceso de medición es de 
la siguiente manera: 
 

1. Establecer el equilibrio térmico entre el 
alambre, el fluido muestra y el baño 
termostático. 

2. Se aplica el efecto Joule al alambre, este 
consiste en pasar una corriente eléctrica la 
cual ocasiona un aumento de temperatura 
en el alambre. 

3. Aumenta la temperatura del alambre y 
aumenta también su valor de resistencia 
eléctrica. 

4. El aumento de resistencia eléctrica se mide 
por medio de un circuito puente de 
Wheatstone. 
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5. El incremento de temperatura del alambre 
se determina por medio de una relación 
resistencia eléctrica contra temperatura. 

6. La conductividad térmica del fluido se 
determina con la ecuación 5 al conocer la 
potencia por unidad de longitud y la 
pendiente del T contra el ln t. 

 
 
4. ANÁLISIS DE INCERTIDUMBRE 
 
4.1. Propagación de incertidumbre 
 
El valor experimental de la conductividad térmica se 
evalúa por una función que incorpora magnitudes de 
entrada no correlacionadas y que tienen asociada 
una incertidumbre, éstas contribuirán a la 
incertidumbre de la medición. La conductividad 
térmica puede ser representada como: 
 

          (6) 
 
Donde q es el calor por unidad de longitud y m es la 
pendiente, estas magnitudes de entrada también 
tienen otras magnitudes de entrada y se 
representan de la siguiente forma: 
 

               (7) 
 

           (8) 
 
Aquí, ia es la corriente eléctrica en el alambre, R0a es 
la resistencia del alambre a la temperatura de 
equilibrio, La la longitud del alambre, t el tiempo y 
  a el incremento de temperatura del alambre. 
Además, la incertidumbre de   a tiene a Ra como 
magnitud de entrada: 
 

            (9) 
 
Es decir, depende de la relación   a=(Ra-b)/mc. Por 
último, Ra tiene las siguientes magnitudes de 
entrada: 
 

                    (10) 
 
R1, R2 son resistencia fijas, Rv es una resistencia 
variable, V la tensión aplicada al puente de 
Wheatstone y Vab la diferencia de tensión entre las 
dos ramas de éste. 
 
La estimación de la incertidumbre será [4]: 
 

  (  ) ∑           
 

 

   

 (11) 

 
Donde:  
 

   [
  

   

] (12) 

 
Como ejemplo se toma la medición realizada a 20 
°C del agua tipo I, la corriente eléctrica en el 
alambre es de 0.0535 A, y la potencia de 1.75 W m-1 
dando un valor de conductividad térmica de 0.62 W 
m-1 K-1. 
 
Se considera que la incertidumbre del tiempo es 
despreciable, entonces, en la tabla 1 se presentan 
los valores de los coeficientes de sensibilidad. 
 

Tabla 1. Coeficientes de sensibilidad. 

Cantidad ci 

Coeficiente 
de 

sensibilidad 
(ci u(xi))

2 

   

   

   
 -0.384 1.47x10-7 

   

   
 0.385 1.48x10-7 

   

   
 1 1x10-6 

   

  
 -0.013 1.69x10-8 

   

     

 26.267 6.9x10-10 

    
    

   
 4.49 5.14x10-3 

  

  
   

 65.5 2.1x10-5 

  
    

 0.033 1.09x10-9 

  
   

 -20.234 1.02x10-4 

  

  
  

 0.357 1.57x10-5 

  
  

 -2.81 2.09x10-4 

 
Aplicando la ecuación 11 para Ra,   a, q y  : 
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Su incertidumbre relativa es 
 

  

 
       

 
 

Tabla 2. Conductividad térmica e incertidumbre. 

Muestra 

Temperatura 

de 

medición/°C 

Conductividad 

térmica/W m-1 

K-1 

Incertidumbre 

relativa expandida 

(k=2) 

Agua 

tipo I 
20.0 0.62 5 % 

 
Además, se ha medido también acetona grado 
investigación, 0.15 W m-1 K-1. 
 
 
5. TRAZABILIDAD 
 
Debido al empleo de un método primario el patrón 
es el origen de trazabilidad para conductividad 
térmica de fluidos simples. Las mediciones que se 
realizan para determinar la conductividad térmica 
son trazables a los patrones nacionales de tensión 
eléctrica en corriente continua, CNM-PNE-5; 
temperatura, CNM-PNE-2; resistencia eléctrica, 
CNM-PNE-3; y longitud, CNM-PNM-2. 
 
 
6. ASEGURAMIENTO DE LAS MEDICIONES 
 
El aseguramiento de las mediciones se realiza 
mediante la calibración de los instrumentos de 
medición, la evaluación de las principales fuentes de 
incertidumbre y la evaluación de la repetibilidad y 
reproducibilidad de las mediciones. 
 
Los planes de mejora para este patrón son: 
 

1. Extender el intervalo de operación en la 
temperatura de medición, actualmente es 
de 20 °C a 30°C. 
 

2. Extender las mediciones a fluidos complejos 
(fluidos conductores eléctricos). 
 

3. Reducir las incertidumbres de medición. 
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Resumen: En México existe necesidad de dar trazabilidad a las mediciones de contenido de humedad que 
se realizan en la industria, laboratorios de  investigación y otros sectores usuarios, por tal motivo, en el 
CENAM se desarrolló el patrón de contenido de humedad en sólidos, el cual tiene como base el método 
gravimétrico por secado; este método consiste en pesar la muestra de interés antes y después de secarla. Aa 
partir de las mediciones de masa se obtiene el contenido de humedad del material. 
 
Se describe el proceso seguido para el establecimiento del patrón de humedad en sólidos, el procedimiento 
de medición, el intervalo de operación y la estimación de la incertidumbre correspondiente. 
 
 
1. INTRODUCCIÓN 
 

El contenido de humedad presente en los materiales 
sólidos afecta sus propiedades físicas, químicas, 
mecánicas, eléctricas, biológicas, entre otras. Los 
materiales con alto contenido de humedad que se 
utilizan en la elaboración de productos, afectan su 
calidad considerablemente; por ejemplo, la madera 
humedecida reduce su resistencia mecánica, acorta 
su durabilidad, es susceptible al desarrollo de 
hongos y al ataque de insectos, además de 
disminuir su resistencia eléctrica y térmica [1].  
 
Otros efectos que tiene la presencia de agua en los 
materiales son: corrosión en metales, daños a 
viviendas por trasporte de humedad (materiales de 
construcción), reducción en el tiempo de 
almacenamiento seguro de alimentos, daño a 
componentes activos en medicamentos, efectos de 
contaminación ambiental por consumo excesivo de 
energía durante el secado, incremento en el costo 
de transporte de materiales con alto contenido de 
humedad y comercio desigual de materiales 
comercializados sobre la base de su contenido de 
humedad. Por lo anterior, es necesario medir y 
controlar el contenido de humedad adecuadamente. 
  
Los grupos de materiales en los que se requiere 
medir el contenido de humedad en México son: 
Alimentos (incluye granos y cereales), materiales de 
construcción, madera y materiales derivados, 

productos farmacéuticos, metales, materiales 
cerámicos, polímeros, suelos y productos químicos. 

El desarrollo e implementación de un patrón de 
contenido de humedad en materiales sólidos es 
necesario para: 
 

- Dar trazabilidad a las mediciones de contenido 
de humedad que se realizan en el país. 

- Atender la demanda de servicios de calibración 
de medidores comerciales que se utilizan en la 
industria. 

- Apoyar al sector oficial con soporte técnico en 
temas  de metrología legal (calibración de 
instrumentos para propósitos de verificación y 
asesorías en la realización de mediciones). 

- Desarrollar métodos de prueba en normas 
relacionadas con el contenido de humedad de 
diversos materiales. 

- Apoyar técnicamente en la solución del 
problema de falta de uniformidad de las 
mediciones en granos. 

-  
Los sectores beneficiados con el establecimiento de 
este patrón son: 
- Agrícola: Productores y almacenadores de granos 
- Gobierno: Secretaria de Economía, Profeco, 
Universidades y Centros de investigación. 
- Industria: Comercializadores, procesadores de 
productos derivados, entre otros. 
- Usuarios finales: consumidores de productos 
derivados. 
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En este trabajo se describe el sistema de medición 
que conforma el patrón nacional de contenido de 
humedad en sólidos, el método de medición, el 
intervalo de operación y la evaluación de la 
incertidumbre estimada; en particular se presenta el 
caso de medición de contenido de humedad en 
granos. 
 
2. DESCRIPCIÓN 
 
2.1  Método de medición 
 
La medición del contenido de humedad se realiza 
con el método gravimétrico, el cual consiste en 
medir la masa antes (mh) y después de secar (ms) el 
material.  
El contenido de humedad en base húmeda (Hbh), se 
define como la fracción de masa de agua respecto a 
la masa total del material (expresada en porciento) y 
se calcula mediante la ecuación [2]: 
 

100%/ 



h

sh
bh m

mm
H       (1)

     
Cuando durante la medición se requiere un 
recipiente (mR) para contener las muestras, la 
ecuación para calcular el contenido de humedad es: 
 

100
)(

%/ 



h

Rsh
bh m

mmm
H      (2)

    
La ecuación (2) considera que durante la medición 
de la masa húmeda se aplica la tara de la balanza y 
durante la medición de la masa seca no, por tal 
motivo a la masa seca se resta la masa del 
recipiente. 

 
2.2 Sistema de medida 
 
El sistema experimental para la realización de las 
mediciones con el método  de secado consta de un 
horno de convección, un sistema de medición de 
temperatura y una balanza analítica (Figura 1). 
 
El horno de convección opera desde 15 ºC por 
arriba de la temperatura ambiente hasta 325 ºC, con 
una uniformidad de 0.5 ºC a  100 ºC, según el 
manual del fabricante.  
 

 
 
Fig. 1.  Sistema de medición de contenido de 
humedad. 
 
La balanza analítica opera de 0 g a 220 g con una 
resolución de 0.1 mg. La balanza cuenta con una 
cámara corta-aires para evitar efectos de flotación o 
corrientes  de convección. 
 
La medición de la temperatura dentro del horno se 
realiza con once termopares tipo T (distribuidos 
dentro del horno de secado); diez termopares están 
fijos en el horno según se muestra en la figura 2 y el 
último se puede mover libremente en el volumen de 
trabajo. Las mediciones de temperatura son 
trazables al patrón nacional de temperatura y tienen 
una incertidumbre U0.3 °C (k=2) en el intervalo de 
40 °C a 200 °C; los termopares están conectados a 
un multímetro digital de 81/2 dígitos; la selección del 
termopar a medir se realiza con un escáner con 40 
canales; los datos se almacenan en una 
computadora. 

 
Fig. 2.  Medición de temperatura con termopares en 
el horno de secado. 
  
2.3 Procedimiento de medición  
 
El procedimiento mediante el cual se realizan las 
mediciones de contenido de humedad en granos se 
presenta en la Figura 3.  
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Se inicia con la medición de la masa de los 
recipientes (mR), luego se realiza la molienda de los 
granos (aproximadamente 100 g). Con el propósito 
de evitar que durante la molienda los granos 
absorban o liberen humedad, la molienda se realiza 
en un tiempo menor que un minuto, después de lo 
cual la muestra se coloca en un recipiente y se tapa 
inmediatamente. Luego, las muestras se pesan 
(tamaño de masa de las muestras se elige entre 5 g 
y 8 g); la medición de la masa de  cinco muestras 
requiere entre 3 y 5 minutos.  
 
Posteriormente, las muestras se colocan en el horno 
de secado, el cual se encuentra a la temperatura de 
secado requerida (130 °C para granos [3-5]); las 
muestras se colocan sin tapa (para la adecuada 
interacción del aire caliente con los granos) y en 
posiciones que coincidan con los termopares 
colocados dentro del horno. 
 
 El tiempo que tarda el horno en alcanzar la 
temperatura seleccionada es de 10 a 15 minutos. 
Las muestras se mantienen por  una hora en la 
temperatura seleccionada. 
 
A continuación las muestras se extraen del horno, 
se tapan y se colocan en un desecador para 
enfriarse. El enfriamiento de las muestras es 
necesario para evitar efectos de convección que 
puedan afectar la masa de las muestras, mientras 
que la función del desecador es evitar que las 
muestras absorban agua del ambiente. El tiempo 
que tardan las muestras en enfriarse es de 
aproximadamente 30 minutos (en algunos casos el 
tiempo de enfriamiento puede alcanzar hasta 45 
minutos) 
 
Por último, se mide la masa de las muestras secas y 
se calcula el contenido de humedad 
correspondiente. El proceso se repite al colocar las 
muestras en el horno de secado. 
 
Para evaluar el efecto de la humedad relativa del 
ambiente en las muestras sin secar y  en muestras 
secas, se utilizan muestras testigo y se mide el 
cambio de masa que experimentan en periodos de 
tiempo similares a los que se expusieron las 
muestras durante la medición. En la Figura 3 se 
muestra un esquema del procedimiento de 
medición. 
 

 
 
Fig. 3 Procedimiento de medición de contenido de 
humedad en granos. 
 
Por otro lado, para muestras con contenidos de 
humedad mayores a 16 %bh, además del 
procedimiento descrito anteriormente, se requiere 
una etapa de pre-acondicionamiento, el cual 
consiste en secar una muestra de grano entero en 
un periodo de tiempo definido a una temperatura 
seleccionada entre 60 °C y 80 ºC, luego de enfriar la 
muestra en un desecador por aproximadamente 30 
min, la muestra se mantiene a las condiciones 
ambientales del laboratorio por un periodo de al 
menos 2 h y finalmente se aplica el procedimiento 
descrito anteriormente. 
 
El procedimiento utilizado para medir el contenido 
de humedad en granos es similar al que se aplica 
para la medición de otros materiales sólidos, 
exceptuando la medición de la masa del recipiente, 
la cual  en muchos casos no se requiere. 
 
3.  ANÁLISIS DE INCERTIDUMBRE 
 
3.1 Modelo de medida 
 
El modelo para obtener el contenido de humedad 
(en base húmeda) por el método gravimétrico está 
dado en la ecuación (2), la cual es una ecuación 
general que se puede aplicar en la medición del 
contenido de humedad en materiales sólidos donde 
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se requiere el uso de un recipiente para contener la 
muestra. En materiales que no requieren un 
recipiente, se considera mR=0 y el modelo se puede 
aplicar satisfactoriamente. 
 
Adicionalmente, este modelo se aplica 
independientemente de la técnica de secado 
(convección, vacío, radiación infrarroja, microondas, 
etc.). 

3.2 Factores de influencia 
 
En el modelo de medición (ecuación 2), el contenido 
de humedad depende de la medición de la masa de 
la muestra antes de secar (mh), de la masa del 
recipiente  (mR) y de la masa seca (ms). Estas 
mediciones de masa a su vez son influenciadas por 
otros factores que afectan su incertidumbre de 
medida, y como consecuencia también a la 
incertidumbre del contenido de humedad. A 
continuación se describen los principales factores 
de influencia identificados para cada uno de los 
casos. 
 
Muestra sin secar, mh 
 
La incertidumbre de medida de la masa en la 
muestra sin secar es influenciada por la 
incertidumbre de calibración de la balanza (f1), la 
incertidumbre por resolución de la balanza (f2), la 
incertidumbre por excentricidad (f3) y la 
incertidumbre por efecto de la humedad relativa en 
la muestra sin secar (f4). 
 
Las incertidumbres por f1, f2 y f3 dependen de la 
balanza y se obtienen del certificado de calibración; 
mientras que la incertidumbre por el efecto de la 
humedad relativa se debe al intercambio de 
humedad (absorción o evaporación de agua) de las 
muestras con la humedad relativa del ambiente 
durante la medición de mh. 
 
El efecto de la humedad relativa en mh (f4) se mide 
al colocar una muestra testigo (similar a la utilizada 
en las mediciones) en la balanza por un periodo de 
al menos cinco minutos y se registra  el cambio de 
masa. Generalmente los isotermas de sorción del 
material bajo prueba indican si la muestra absorberá 
o evaporará agua; es decir, si la humedad relativa 
es mayor que el contenido de humedad de equilibrio 
de la muestra, el grano absorberá agua, en caso 
contrario la evaporará. Para estimar la incertidumbre 
por este efecto se usan los cambios de masa que 
experimenta la muestra en un periodo de tres 
minutos. 

 
En la figura 4 se presenta el efecto de la humedad 
relativa del ambiente en una muestra de arroz. En 
este caso la muestra evaporó agua al ambiente 
debido a que la humedad relativa del ambiente es 
baja.  La medición se realizó en un periodo de 5 
minutos y el efecto en la humedad fue de 
aproximadamente 0.15 %. 

 

 
Fig.4. Comportamiento de una muestra de arroz sin 
secar, expuesta a las condiciones ambientales de 
laboratorio (22 %HR, 23 °C).  
 
Masa del recipiente, mR 
 
Los factores de influencia  en la masa del recipiente 
mR, dependen de la balanza utilizada, es decir de la 
incertidumbre de la calibración (f1), la resolución (f2) 
y la excentricidad (f3). Con el propósito de eliminar 
la influencia de otros efectos, se realiza la limpieza 
de cada recipiente y se aplica el secado de los 
mismos para evitar cambios de masa durante el 
secado. 
 
Muestra seca, ms 
 
Los factores de influencia en la  medición de masa  
seca se deben a la balanza utilizada ( f1, f2, f3), a 
efectos de gradientes de temperatura dentro de 
horno (f5), , al tamaño de partícula de la muestra (f6), 
al tamaño de masa de la muestra (f7),  al tiempo de 
secado (f8) y a la humedad relativa en la muestra 
seca (f9). 
 
En el horno de secado existen gradientes de 
temperatura mayores de 1 °C, lo cual puede afectar 
el contenido de humedad de las muestras. Para 
evaluar este efecto se colocaron muestras en las 
posiciones de los termopares y se midió el cambio 
de masa de cada muestra durante el secado, 
posteriormente se calculó el contenido de humedad 
correspondiente. La diferencia de masa debido a 
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una diferencia de temperatura permitió obtener la 
incertidumbre por este efecto (f5). 
 
En la Figura 5 se presenta el efecto de los 
gradientes de temperatura dentro del horno de 
secado en nueve muestras de arroz cuyas muestras 
se colocaron en la posición de los termopares. 
 

 
Fig. 5. Medición del efecto de los gradientes de 
temperatura en la masa seca en el contenido de 
humedad de muestras de arroz. 
 
Como se observa en la figura 5, los gradientes de 
temperatura de aproximadamente 3 °C tienen 
efectos de aproximadamente 0.15 % en muestras 
de arroz. La influencia de este efecto en otros 
granos se muestra en la tabla 2. 
 
Tamaño de partícula (f6) 
 
La medición de contenido de humedad  en granos 
se realiza en muestras molidas, lo que propicia que 
las muestras tengan diferente tamaño de partículas; 
por lo tanto, partículas con diferente tamaño tienen 
superficies de exposición (al secado) diferentes, lo 
que hace que algunas se sequen más que otras y 
por lo tanto, su masa seca y contenido de humedad 
tienen valores diferentes [5-7]. 
 
Para evaluar este efecto se molieron muestras de 
los diferentes granos y se separaron de acuerdo a 
su tamaño de partícula, esto se realizó con cribas 
(malla 12<0.5 mm, malla 18<1 mm, malla 35<1.68 
mm), posteriormente se procedió a medir el cambio 
de masa y su efecto en el contenido de humedad. 
En la tabla 2 se muestran los diferentes tamaños de 
partícula que se obtienen. 
 
Tabla 1. Tamaño de partícula obtenido con las 
diferentes cribas. 

ID. Tamaño Dimensión 
1 Mayor a 1.68 mm 

2 Entre 1 mm y 1.68 mm 
3 Entre 0.5 mm y 1.0 mm  
4 Menor a 0.5 mm 

 
Los tamaños de partícula se muestran en la Figura 
6. 

 
Fig. 6. Muestras separadas por tamaño de grano 

(maíz palomero). 
 
En la figura 7 se presenta el comportamiento del 
contenido de humedad en función del tamaño de 
partícula para muestras de arroz. En el eje X se 
indica el número tamaño de partícula dado en la 
tabla 1, y en el eje Y se indica el valor de contenido 
de humedad correspondiente. 
 

 
 
Fig. 7. Resultados del efecto de tamaño de partícula 
en muestras de arroz. 
 
En la figura 7 se observa una disminución del 
contenido de humedad cuando disminuye  el 
tamaño de partícula. Es decir, cuando el tamaño de 
grano es pequeño se forman multicapas y las capas 
superiores no permiten la entrada de aire hacia las 
capas inferiores y como consecuencia el material no 
se alcanza a secar completamente, lo que implica 
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que el contenido de humedad calculado sea menor 
respecto a su condición de masa constante. 
 
Tamaño de masa (f7) 
 
La masa de la muestra que se utiliza en la medición 
afecta la distribución de las partículas en el 
recipiente de secado y como consecuencia la 
interacción del aire del horno con la muestra a 
secar. A mayor masa, mayor número de capas de 
grano en el recipiente, lo que propicia que una parte 
de la muestra no se seque completamente. El efecto 
en el contenido de humedad por el tamaño de masa 
es similar al que se presenta en f6. 
 
El recipiente utilizado es un recipiente de forma 
cilíndrica fabricado de aluminio, y tiene un diámetro 
de aproximadamente 7 cm. 
 
Para evaluar este efecto se realizaron mediciones 
con distintas masas de grano. En la Figura 8 se 
presenta el efecto en el valor de contenido de 
humedad en muestras arroz con diferente tamaño 
de masa. 
 

 
 
Fig. 8. Efecto del tamaño de masa en el 
contenido de humedad para arroz. 

 
Tiempo de secado (f8) 
 
Para el secado de granos se estableció un criterio 
práctico para determinar el tiempo de secado, el 
cual debe cumplir que  ms <7.5 mg en dos 
mediciones consecutivas de 1 h, el cual es 
equivalente a Hbh <0.15 % y se aplica para granos 
de arroz, frijol negro y frijol pinto (cuyo tamaño de 
masa es de 5 g), este efecto toma en cuenta la 
posibilidad de evaporar material volátil. De manera 
similar se debe cumplir que ms< 16 mg 
(equivalente a Hbh <0.20 %) para muestras de 
maíz blanco y maíz palomero (tamaño de masa 8 

g). El valor de ms medido se incluye en la 
incertidumbre de la masa seca ms. 
 
Humedad relativa en la muestra seca (f9) 
 
Cuando las muestras secas se extraen del horno, 
inmediatamente se colocan en el desecador y se 
pesan. Durante el periodo de tiempo en el que las 
muestras están expuestas al ambiente, éstas 
absorben agua, por tanto el valor de la masa seca 
se incrementa y el contenido de humedad cambia. 
 
Para medir este efecto se colocó una muestra seca 
en la balanza y se midió el cambio de masa 
correspondiente en un periodo de al menos  cinco 
minutos; a partir del cambio de masa medido se 
evalúa el efecto en el contenido de humedad de la 
muestra. En la Figura 9 se presenta el cambio de 
masa y de contenido de humedad en una muestra 
de arroz en un periodo de 5 minutos. 

 
Fig. 9. Comportamiento de la masa seca de una 
muestra de arroz expuesta a las condiciones 
ambientales del laboratorio (22 %HR, 22 °C) por 
cinco minutos. 
 
3.3 Propagación de la incertidumbre 
 
De acuerdo a la GUM [8], la propagación de la 
incertidumbre aplicada al modelo de contenido de 
humedad se obtiene mediante la ecuación: 
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Donde Hbh/mh, Hbh/mh y Hbh/mh son los 
coeficientes de sensibilidad, dados por las 
ecuaciones (4), (5) y (6). 

12.8
12.8
12.9
12.9
13.0
13.0
13.1
13.1
13.2

3 4 5 6 7 8 9 10 11

H
b

h
/%

 

Masa de muestra/g 

0.00

0.02

0.04

0.06

0.08

0.10

0.12

0.14

0.16

4.5370

4.5380

4.5390

4.5400

4.5410

4.5420

4.5430

4.5440

0 1 2 3 4 5


H

b
h

/%
 

m
s/

g
 

tiempo/min 

ms

Hbh

Simposio de Metrología 2014 
____________________________________________________

 
 

____________________________________________________
6 - 10 de Octubre, 2014 

_________________________________________

ISBN 978-607-96162-9-8 633 Simposio Metrología, Memorias 
CENAM



 

100
)(

2









h

Rs

h

bh

m

mm

m

H

   

(4)

 

hs

bh

mm

H 100






     

(5) 

hR

bh

mm

H 100





     (6) 

umh, ums y umR son las incertidumbres de mh, ms y 
mR respectivamente y se calculan mediante las 
ecuaciones (7), (8) y (9). 
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Al evaluar las diferentes fuentes de incertidumbre y 
al aplicar la propagación de incertidumbre a la 
ecuación (3) se obtienen los resultados que se 
muestran en la tabla 2. 
 
El intervalo de medición de las muestras fue de 7 % 
a 20 % para granos de maíz blanco, maíz palomero, 
arroz, frijol negro y frijol pinto. 
 
 
 

 

Tabla 2. Fuentes de incertidumbre para los diferentes granos medidor con el patrón de humedad en sólidos. 
Los valores de las fuentes de incertidumbre están dados en mg, mientras que la incertidumbre del contenido 
de humedad está dada en %.

 

 
 
 
 
 
 

 
 
 
 
 
 
 
 

Fuentes de 
incertidumbre 

Maíz blanco Maíz palomero Arroz Frijol negro Frijol pinto 

mh uf1/mg 0.275 0.275 0.275 0.275 0.275 
uf2/mg 0.058 0.058 0.058 0.058 0.058 
uf3/mg 0.231 0.231 0.231 0.231 0.231 
uf4/mg 4.330 1.270 2.309 1.212 0.751 

 umh/mg 4.345 1.321 2.338 1.266 0.834 
mR uf1/mg 0.275 0.275 0.275 0.275 0.275 

uf2/mg 0.058 0.058 0.058 0.058 0.058 
uf3 0.231 0.231 0.231 0.231 0.231 

 umR/mg 0.364 0.364 0.364 0.364 0.364 
 
 
 
ms 

uf1/mg 0.275 0.275 0.275 0.275 0.275 
uf2/mg 0.058 0.058 0.058 0.058 0.058 
uf3/mg 0.231 0.231 0.231 0.231 0.231 
uf5/mg 4.367 2.162 3.093 0.808 1.640 
uf6/mg 2.260 6.650 2.290 4.090 0.610 
uf7/mg 5.760 2.916 5.000 0.870 1.150 
uf8/mg 9.584 2.540 4.850 2.136 2.194 
uf9/mg 4.734 2.540 1.963 4.734 2.483 

 ums/mg 13.106 8.393 0.275 6.727 3.936 
uHbh/%  0.17 0.11 0.17 0.13 0.08 
U/ %  0.34 0.22 0.34 0.26 0.16 
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4. CONCLUSIONES 
 
Se describe el establecimiento del Patrón de 
Humedad en Sólidos, que da trazabilidad a las 
mediciones que se realizan en el país. 
 
Se identifican los factores de influencia y su 
contribución a la incertidumbre. La mayor 
contribución se debe a la masa seca del material. 
 
Los resultados reportados en este trabajo se 
obtuvieron para granos de de maíz blanco, maíz 
palomero, arroz, frijol negro y frijol pinto, en el 
intervalo de 7 % a 20 % con una incertidumbre 
menor a 0.4 % (k=2). La incertidumbre estimada es 
adecuada para la calibración de los medidores 
comerciales que se usan para medir el contenido de 
humedad en granos. 
 
La metodología empleada en el establecimiento del 
patrón (sistema experimental de medición y 
evaluación de incertidumbres) se puede aplicar, con 
algunas variantes, a diferentes tipos de materiales y 
en amplio intervalo de contenido de humedad. 
 
Contribuciones 
Enrique Martines L., Implementó y caracterizó el sistema 
de medición, realizó las mediciones, el análisis de 
resultados y la escritura. 
Leonel Lira C., Aportó ideas para evaluar la incertidumbre,  
apoyó en el análisis de resultados, en la escritura y en la 
corrección del artículo. 
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DISEÑO Y CONSTRUCCIÓN DE UN HORNO HORIZONTAL PARA 
SECADO AL VACÍO 

 
Martines López E., Licea Panduro D., Lira Cortés L. 

Centro Nacional de Metrología 
Km 4.5 Carretera a Los Cués, El Marqués Querétaro, CP.76246 Querétaro México 

Teléfono 442-2110500, ext.3420, correo electrónico: emartine@cenam.mx 
 

Resumen: En la medición del contenido de humedad en sólidos, el secado al vacío es útil para obtener la 
masa seca de un material. Esta técnica generalmente se utiliza en hornos comerciales que tienen grandes 
volúmenes, son costosos y consumen grandes cantidades de energía. Dado que en muchos de los 
materiales que requieren secarse se utilizan muestras pequeñas, es suficiente utilizar un medio de secado de 
menor tamaño, lo cual reduce su consumo de energía. 
 
Se presenta el diseño y construcción de un horno horizontal que opera en el intervalo de 30 °C a 100 °C y 
tiene una estabilidad de aproximadamente 0.05 °C. El horno tiene la ventaja de ocupar un volumen pequeño, 
consume una baja cantidad de energía y se puede utilizar para otras aplicaciones además del secado de 
muestras. 
 
 
 
1. INTRODUCCIÓN 
 

Uno de los métodos importantes para medir el 
contenido de humedad en materiales sólidos es el 
método gravimétrico, el cual tiene como base las 
mediciones de masa antes y después de secar una 
muestra. La masa seca se obtiene generalmente 
por secado de convección o al vacío. 
 
El secado al vacío requiere controlar y medir la 
presión de vacío y la temperatura [1-9]; esta última 
es importante para asegurar que la temperatura de 
la muestra sea mayor que la temperatura de presión 
de vapor del agua (temperatura de ebullición) y así 
permitir su salida: este valor depende de la presión 
(vacío) alcanzada [10]. 
 
El secado al vacío generalmente se realiza en 
hornos comerciales los cuales son costosos, de 
gran volumen y consumen gran cantidad de 
energía. 
 
Adicionalmente, las dimensiones de la cámara de 
prueba de los hornos comerciales (mayores a 20cm 
x20cmx20cm) permiten el ingreso de grandes 
cantidades de aire durante la manipulación de las 
muestras, el cual afecta el contenido de humedad 
del material a secar. 
 
Dado que para medir el contenido de humedad de 
diversos materiales se requiere de muestras 
pequeñas, generalmente menores de 5 g, es 

conveniente contar con un horno acorde al tamaño 
de las muestras.  
 
Para contar con un horno de secado y obtener la 
masa seca de una muestra en condiciones de vacío, 
se diseñó y construyó un horno horizontal, que 
permite alojar una celda de vidrio en la que se 
coloca la muestra a secar. El horno opera desde 
aproximadamente 30 °C hasta 100 °C y alcanza una 
estabilidad  de aproximadamente 0.05 °C. 
 
Se presenta el diseño y construcción del horno, así 
como las pruebas de estabilidad obtenidos al vacío 
y a presión ambiente.  
 
2.  DESARROLLO 
 
2.1 Diseño y construcción 
 
El horno consta de una camisa (cavidad) de 
aluminio sobre la que se coloca un calefactor y un 
control de temperatura. Para la medición y control 
de temperatura se colocaron dos termómetros tipo 
pt100. 
 
El horno se diseñó para contener una celda de 
vidrio de aproximadamente 15.0 cm de largo y 5.2 
cm de diámetro y para controlar temperaturas en el 
intervalo de 30 °C a 100 °C. 
 
La camisa donde se aloja la celda de vidrio está 
hecha de aluminio (por su alta conductividad 
térmica). En la Figura 1 se muestran las 
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dimensiones de la camisa, cuyo diseño incluye una 
ranura en el exterior en la cual se coloca un sensor 
de temperatura. 
 
  
 

 
 
Fig.1. Esquema de camisa de aluminio para 
contener celda de secado y el calefactor. 
 
El calefactor se construyó con cinta de níquel-cromo 
y se colocó en la parte exterior de la cavidad, según 
se muestra en la Figura 1. La configuración del 
calefactor se realizó para obtener una distribución 
uniforme de la temperatura en la cavidad de 
aluminio. El calefactor entrega una potencia 
aproximada de 40 W. 
 
Para el control de temperatura se usa un calefactor, 
un sensor de temperatura (tipo pt100) colocado en 
la superficie de la camisa (el otro sensor se coloca 
en la ranura de la camisa), un control tipo PID 
(Proporcional Integral-Derivativo) [11], y una fuente 
de corriente de 24 V c.d. La salida en potencia se 
regula con un transistor de potencia que está 
comunicado con el controlador de temperatura.   
 

El control PID tiene opciones para conectar 
diferentes tipos de termopares y RTDs (Resistance 
Temperature Devices, por sus siglas en inglés) y 
tiene una resolución de 0.01 °C. 
 

En la Figura 2 se muestra un esquema del sistema 
de control de temperatura utilizado. 
 

 
 

 

Fig.2.  Sistema de control de temperatura del horno. 
 
La cavidad (Figura 1) se aisló térmicamente con 
fibra de vidrio, posteriormente todas las partes del 
horno se ensamblaron, obteniendo como resultado 
el horno mostrado en la Figura 3. 
 

 
 
Fig.3. El horno tiene dimensiones aproximadas de 
19.0 cm x 21.0 cm x13.5 cm y una masa de 2.8 kg. 
 

En la figura 3 se muestra el horno y la celda de 
vidrio en la que se coloca la muestra de secado. 
 
Durante el secado de la muestra una parte de la 
celda se mantiene fuera del volumen de control de 
temperatura (horno), debido a que en ella se agrega 
un desecante que evita la entrada de vapor de agua 
durante la manipulación de la muestra a secar. 
 

La parte de la celda de secado que se encuentra 
fuera del horno contiene dos válvulas de vidrio: una 
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para conectar el medidor de presión de vacío y la 
otra para conectar a la bomba de vacío. 

 

2.2 Mediciones de los perfiles de temperatura 
 
Para obtener los perfiles de temperatura se 
realizaron dos pruebas diferentes: 1) medición de la 
temperatura de la camisa y 2) medición de la 
temperatura dentro de la celda de secado. En el 
primer caso la medición se realizó con un 
termómetro de resistencia de patino (Pt100) 
colocado en la ranura de la camisa de aluminio y se 
usó un puente de resistencia para realizar las 
mediciones. En el segundo caso, la medición se 
realizó con un termopar tipo T (y un multímetro 
digital) colocado dentro de una celda de vidrio 
(celda de secado); las mediciones de temperatura 
dentro de la celda se realizaron en condiciones de 
vacío y a presión ambiente El arreglo experimental 
se muestra en la Figura 4. 
 
 

 
 
Fig. 4. Arreglo experimental para realizar las 
mediciones de temperatura. 
 
El termopar tipo T mide la temperatura de la camisa 
(emitida por radiación) en su condición al vacío y la 
temperatura del aire presente en la cavidad cuando 
se mide a la presión atmosférica. 
 
Ambos termómetros se conectaron a una 
computadora mediante una tarjeta GPIB y un 
multiplexor para la adquisición de datos. 
 
Las mediciones se realizaron en el intervalo de 30 
°C a 100 °C. 
 
3. RESULTADOS 
 
3.1. Temperatura de la cavidad 
 

El perfil de la temperatura medida en la superficie 
de la cavidad en el intervalo de 30 °C a 100 °C se 
muestra en la Figura 5. 
 
Las mediciones se realizaron partiendo de la 
temperatura ambiente y posteriormente se puso en 
operación el horno a 30 °C, una vez que se 
alcanzaron valores estables se cambió la 
temperatura del horno a 40 °C. El proceso de repitió 
cada 10 °C hasta alcanzar la temperatura de 100 
°C. 
 

 
Fig. 5. Perfil de temperatura en la superficie de la 
camisa del horno. 
 
El tiempo en el que el horno alcanzó la temperatura 
seleccionada del horno fue entre 5 y 10 minutos. 
Las menores variaciones con el tiempo en cada 
valor de temperatura se alcanzó en 
aproximadamente una hora después de alcanzar la 
temperatura de ajuste. 
 
Los resultados de la estabilidad en temperatura se 
muestran en la Tabla 1, la cual se estimó de 
acuerdo a [12], como: 

12

infsup tt
Est


    (1) 

Donde tsup es la temperatura superior registrado por 
el termómetro en un periodo definido de tiempo y tinf 
es la temperatura inferior obtenida en ese periodo. 
 
Tabla 1. Valores de estabilidad en la cavidad del 
horno en el intervalo de 30 °C a 100 °C. 
 

t/°C Estabilidad/°C 

30 0.031 
40 0.017 
50 0.010 
60 0.009 
70 0.004 
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80 0.010 
90 0.021 
100 0.017 

Los resultados que se muestran en la Tabla 1 se 
obtuvieron de mediciones realizadas en al menos 
una hora en cada valor de temperatura.  
 
En la Figura 6 se muestra el comportamiento de la 
temperatura a 70 °C medida en superficie de la 
cavidad. 
 

 
 
Fig. 6. Estabilidad del horno a 70°C en la cavidad. 
 

3.2 Temperatura dentro de la celda de secado  
 

Las mediciones de temperatura en la celda de 
secado se realizaron en condiciones de vacío y a 
presión ambiente. En la Figura 7 se muestra el perfil 
de temperatura medida en el intervalo de 30 °C a 
100 °C, en ambas condiciones. 
 

 
 
Fig. 7. Perfil de la temperatura al interior de la celda 
de secado. 
 
Las mediciones de temperatura realizadas en la 
celda de secado se realizaron con un termopar 
colocado dentro de la celda y en las mismas 
condiciones que las realizadas en 3.1. Los picos 

observados en la Figura 7 corresponden a los 
cambios de presión realizados en la celda. 
 

3.2.1  Mediciones en condiciones de vacío 
 
La estabilidad de la temperatura dentro de la celda 
de secado se muestra en la Tabla 2. En esta tabla 
se observa que a la temperatura de 50 °C el valor 
de estabilidad fue de 0.050 °C, el cual es mayor que 
en los otros puntos medidos. Adicionalmente, se 
incluyen los valores de presión de vacío que se 
alcanzaron durante la medición de temperatura. 
 
Tabla 2. Temperatura de la celda de secado (al 
vacío). El periodo de medida fue de al menos una 
hora. 

t/°C Estabilidad/°C Pvac/Pa 

30 0.011 13.33 

40 0.017 12.00 

50 0.050 9.73 

60 0.028 9.47 

70 0.024 10.67 

80 0.021 9.20 

90 0.022 9.33 

100 0.012 9.60 
 
Los valores de estabilidad mostrados en la Tabla 2 
en la mayoría de los casos son mayores que los 
obtenidos en la Tabla 1, lo cual se debe a posibles 
fugas térmicas en la celda de secado por mantener 
una parte expuesta al ambiente. 
 
La medición de vacío se realizó con un medidor tipo 
Pirani calibrado. La presión de vacío alcanzada 
durante las mediciones se encuentra entre 9 Pa y 
14 Pa, los cuales son adecuados en aplicaciones de 
secado [1-2, 4-9]. 
 
En la Figura 8 se presenta una gráfica de la 
estabilidad a aproximadamente 70 °C. 
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Fig. 8. Estabilidad de la temperatura dentro de la 
celda de secado a 70 °C. 
 
No obstante que se observa una deriva en el 
comportamiento de la temperatura al interior de la 
celda de secado, la cual es menor que 0.04 °C, ésta 
no afecta al proceso de secado de la muestra si se 
mantiene una presión de vacío adecuada. 
 
3.2.2 Mediciones a presión atmosférica 
 
Las mediciones a presión atmosférica se realizaron 
al permitir el ingreso del aire del ambiente a la celda 
de secado, posteriormente se cerraron las válvulas. 
En la Figura 9 se muestra el comportamiento de la 
temperatura en condiciones de vacío (Tvac) y a 
presión atmosférica (Tp_ambiente) en el interior de la 
celda de secado. 
 

 
 
Fig. 9. Comportamiento de temperatura dentro de la 
cavidad en condiciones de vacío y a presión 
ambiente. 
 

Se observa que al ingresar el aire a la celda se 
incrementa la presión y presenta un incremento 
(transitorio) en la temperatura, el cual puede 
explicarse mediante la primera ley de la 
termodinámica y la ley de gas ideal (compresión 
adiabática); posteriormente la temperatura 
disminuye debido a la transferencia de calor por 

convección entre el aire que se encuentra en la 
celda de secado y el aire de la sección que se 
encuentra fuera de éste (ver Figura 4). 
 
La diferencia de temperatura (T=Tvac-Tp_ambiente) 
entre la temperatura con vacío (Tvac)  y la 
temperatura sin vacio (Tp_ambiente) para los puntos 
medidos se muestra en la Figura 10. 
 
 

 
Fig.10. Diferencia de temperatura al interior de la 
celda de secado en condiciones de vacío y a 
presión ambiente.  
 
En esta Figura 10 se observa que la temperatura en 
condiciones de vacío es mayor que la temperatura 
medida cuando hay aire presente; la diferencia en 
ambas temperaturas se incrementa cuando se 
incrementa la temperatura del horno. 
 
La temperatura Tvac es mayor debido a que en la 
condición en la que se mide (presión de vacío) el 
termopar mide la temperatura promedio de la 
camisa y la celda de secado colocada en el horno; 
mientras que a presión atmosférica existen fugas 
térmicas la parte de la celda expuesta al ambiente y 
por la diferencia de temperatura del aire.   
 
 
4.  CONCLUSIONES 
 
Se construyó un horno de pozo seco que opera en 
el intervalo de 30 °C a 100 °C. Aunque el horno se 
construyó para realizar el secado de materiales 
sólidos, se puede utilizar para otras aplicaciones. 
 
El horno se diseñó con una cavidad de volumen 
suficiente para contener una celda de vidrio, la cual 
se usará para el secado de granos al vacío. Las 
dimensiones de la cavidad permiten reducir el 
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tiempo en al menos 15 minutos para alcanzar la 
temperatura de secado. 
 
La estabilidad de la  temperatura al interior de una 
celda de vidrio (al vacío) colocada en la cavidad 
tiene una estabilidad menor a 0.05 °C en el intervalo 
de 30 °C a 100 °C, mientras que la estabilidad en la 
cavidad que contiene la celda es 0.031°C. 
 
Se realizaron mediciones en la celda de secado en 
condiciones de vacío y a presión atmosférica, se 
encontró que la temperatura en vacío es mayor; la 
diferencia  más grande se alcanzó a 100°C y tiene 
un valor de 2 °C.  
La diferencia se debe a que parte de la celda de 
secado se encuentra fuera del horno lo que genera 
gradientes térmicos en la celda de secado. 
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CUERPO-NEGRO DE PUNTO FIJO DE LA PLATA  
PARA PRUEBAS EXPERIMENTALES 

 
J. Efraín Hernández-López,  

Centro Nacional de Metrología de México (CENAM) 
Carretera a Los Cués km 4.5, El Marques, Querétaro. C.P. 76241, México  

Teléfono: 01-442-211 05 00 ext. 3417; e-mail: ehernand@cenam.mx 
 

Resumen: En el manuscrito se presenta una unidad de cuerpo negro de la plata diseñada para realizar 
pruebas experimentales. La cavidad del cuerpo negro su forma geométrica es cilindro-cónica de 38 mm de 
longitud, radio del cilindro 1.6 mm y ángulo del cono 60°. La unidad tiene 130 gramos de plata. Se realizaron 
transiciones de fase líquido a sólido, con duración de dos horas, en dos cuerpos negros de punto  fijo de la 
plata para dos configuraciones de celda, la menor desviación estándar en las mediciones es de 0.007 °C. 
 
 
 
 
1. INTRODUCCIÓN 
 

El laboratorio de termometría de radiación ha tenido 
durante varios años, como origen de trazabilidad de 
sus mediciones de temperatura de radiancia, una 
unidad de cuerpo negro de la plata (CN-Ag). La 
unidad CN-Ag está constituida por: una cavidad con 
un diámetro de su apertura de 13.5 mm y una 
longitud de 88  mm, un conjunto de bafles (la 
apertura menor tiene un diámetro de 1.5 mm y un 
crisol.  
 
La unidad CN-Ag se encuentra en el interior de una 
celda. La celda consta de un tubo cilíndrico de 
cuarzo con diámetro interior de 50 mm y longitud de 
48 cm; en el fondo del tubo la celda tiene fibra 
cerámica, enseguida la unidad CN-Ag y por último 
anillos de grafito, ver figura 1. 
 
 

 
 

 
Fig. 1. Bosquejo simple de celda. 
 
Para realizar la transición de fase de la plata, se 
coloca  la celda (con la unidad CN-Ag en su interior) 
en un horno de tubo de calor. El sistema horno-

celda permite la realización experimental del punto 
fijo de solidificación de la plata.  
 
El punto fijo de cuerpo negro de la plata (PFCN-Ag) 
se debe instalar (básicamente armar la celda y 
colocarla en el interior del horno) siempre que se 
proceda a realizar una transición de fase 
solidificación. Para solidificar, primero se inyecta 
energía térmica al metal que contiene la unidad CN-
Ag, básicamente calentando toda la celda a una 
temperatura mayor a 1234 K,  para llevar el metal a 
su fase líquida. Posteriormente se le extrae energía 
térmica, permitiendo que la celda alcance una 
temperatura menor a 1234 K, para producir su 
transición de fase líquido a sólido. 
 
En el proceso de calibración de un termómetro de 
radiación de alta exactitud, el PFCN-Ag se utiliza 
para asociar un valor de señal del termómetro al 
valor de temperatura conocida de la transición de 
fase de solidificación de la plata. La Escala 
Internacional de Temperatura de 1990 (EIT-1990) 
[1] asigna el valor 1234.93 K a la transición de fase 
de solidificación de la plata. 
 
Pruebas experimentales con el PFCN-Ag y un 
termómetro de radiación involucran efectuar varias 
transiciones de fase, cada una con duración desde 
10 horas a varios días, cuando la unidad CN-Ag 
está  un grado abajo de 1234.93 K. 
 
Se diseñó y construyó una unidad CN-Ag de menor 
tamaño para pruebas experimentales. La unidad 
contiene menos metal, su tiempo para solidificar es 
de un par de horas; con las condiciones térmicas 
descritas en la sección 2.4. Dentro del laboratorio de 
termometría de radiación la unidad CN-Ag de menor 
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tamaño se le llamo mini-cavidad para el CN-Ag. Se 
usó el termómetro de radiación IKE-LP2 para 
realizar experimentos de solidificación con dos 
configuraciones de celda, ambas celdas con la mini-
cavidad, se presentan los resultados de los 
experimentos. 
 
2. Descripción de la Unidad CN-Ag 
 
La unidad CN-Ag es completamente fabricada en 
grafito. El proveedor del grafito es Carbone of 
America Ultra Carbon Division, y lo comercializa 
como grafito UF4S. En la figura 2 se muestra una 
imagen con las partes que constituyen a la unidad: 
tapa, crisol, cavidad y un ajuste. La cavidad es un 
cilindro abierto en uno de sus extremos, y con el 
otro extremo cerrado por un cono con un ángulo de 
60 °C. El diámetro interior del cilindro es de 3.2 mm 
y su longitud de 38 mm. El diámetro de la apertura 
de la mini-cavidad es aproximadamente 3 veces el 
diámetro del blanco del termómetro IKE-LP2 (en sus 
especificaciones lo identifica como  target diameter 
[2]). 
 

 
 

Fig. 2. Partes de la unidad CN-Ag: una cavidad 
cilíndrica, un crisol, ajuste y una tapa en cada 
extremo del crisol.  

 
Su emisividad efectiva normal se determinó con el 
software STEEP3.22. El valor calculado por el 
programa, con emisividad superficial del grafito 0.85 
[3] es de 0.99979; la emisividad efectiva se calculo 
para valores exactos, con cero incertidumbre. 
 
El valor de emisividad efectiva de la mini-cavidad es 
ligeramente menor a la emisividad efectiva 0.99997 
[4] de una cavidad con longitud 88 mm y diámetro 
de la apertura 1.5 mm. 
 

 
2.1 Llenado de la Unidad CN-Ag 
 
El proveedor de la plata es Alfa Aesar. La plata tiene 
presentación en granalla (shot en inglés) con un 
diámetro de granos entre 1 – 3 mm, y con una 
pureza de 6N que equivale a 99.9999%. La unidad 
requirió de 130 gramos de plata, aproximadamente 
un sexto de la cantidad de plata utilizada por otros 
laboratorios nacionales de metrología [4]. 
 
Se empleó un horno eléctrico para llenar la unidad 
con plata. En el llenado de la unidad el horno se 
utilizó en modo horizontal, como se muestra en la 
figura 3a. La unidad con la granalla de plata se 
colocó en un tubo de cuarzo que, una vez caliente, 
se giró un cuarto de vuelta cada 5 minutos. Esto 
permite que los granos de plata, a temperatura 
superior a su fusión, se disuelvan con mayor 
facilidad y se produzca un material homogéneo en 
el interior de la unidad. La plata sólida que envuelve 
a la cavidad se muestra en la figura 3b. 
 

 
a) 

 
b) 
 

Fig. 3. a) Horno eléctrico empleado  para 
colocar plata en el interior del crisol, y 
formar la unidad CN-Ag, b) la cavidad, fuera 
de la unidad,  envuelta por plata. 
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2.2 Ensamble del PFCN-Ag  
 
Para realizar la transición de fase se debe 
ensamblar y colocar en el interior del horno una 
celda con la unidad CN-Ag. Un tubo cilíndrico de 
cuarzo, con uno de sus extremos cerrado 
permanentemente y el otro abierto, contiene a la 
unidad en su interior (este arreglo, sin ningún otro 
accesorio, se le llamó celda elemental). La celda 
típica, que se ha reportado por otros Institutos 
Nacionales de Metrología [3,5], tiene  fibra 
cerámica, anillos de grafito, un tubo de cuarzo y su 
propia unidad CN-Ag. En la figura 4a, se muestra la 
celda elemental a un lado del horno. 
 

 
a) 

 
b) 

Fig. 4. a) Arreglo experimental: La celda 
elemental se instala dentro del horno, con una 
distancia apertura-termómetro de 82 cm. b) 
Evolución de solidificación del PFCN-Ag con 
unidad elemental. En el eje horizontal las 
lecturas se tomaron cada 30 segundos. Eje 
vertical es lectura del termómetro. 

 
 
 
 
 
 

 
2.3 Termómetro IKE-LP2 y PFCN-Ag  
 
Al alinear el termómetro de radiación, IKE-LP2, con 
el PFCN-Ag se debe lograr que el eje perpendicular 
central de la apertura de la cavidad coincida con el 
eje óptico del termómetro. Durante este proceso de 
alineación se observa la apertura de la cavidad a 
través del ocular del termómetro, y se desplaza el 
termómetro horizontal y verticalmente para colocar 
el centro de su campo de visión en el centro de la 
cavidad. 
 

 
 
 

2.4  Realización de solidificación 
 
Condiciones Térmicas. 
 
La celda con su unidad CN-Ag, está en el interior 
del horno. El termómetro ve la apertura de la 
cavidad que se encuentra a 82 cm de él. El metal 
que tiene la unidad CN-Ag está inicialmente en fase 
líquida, la temperatura de la cavidad se encuentra 
un grado arriba de la temperatura de solidificación 
de la plata, que es su temperatura inicial. Cuando el 
metal está en fase solida, la cavidad tiene 2.5°C 
abajo de la temperatura de solidificación de la plata, 
su temperatura final. 
 
 
Para solidificar el metal, la temperatura inicial de la 
cavidad se disminuyó  al valor de 0.1°C  arriba de la 
temperatura de solidificación de la plata, y después 
a la unidad CN-Ag no se le inyecto energía térmica 
con el horno por 5 segundos (básicamente se 
suspende el suministro de potencia eléctrica al 
calefactor del horno). Cuando transcurren los 5 
segundos, el controlador de temperatura del horno 
se configuró a un valor tal que la temperatura de la 
cavidad sea su temperatura final. 
 
 
3. RESULTADOS 
 
El experimento se realizó a una distancia entre la 
apertura de la unidad y el termómetro de 82 cm. 
Una imagen de su configuración experimental se 
muestra en la figura 4a. El termómetro es un LP-2, 
marca IKE, y ve a través de una venta espectral 
aproximadamente de 10 nm, con su centro espectral 
en 910 nm; el termómetro ve un área de un círculo 
de aproximadamente  1 mm de diámetro (target).  
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Se realizaron experimentos de transición de fase 
líquido a sólido, con una celda elemental y con una 
típica. La celda típica, que se desarrolló en el 
laboratorio de termometría de radiación del CENAM, 
se muestra en la figura 5a. Las condiciones térmicas 
para realizar la solidificación están descritas en la 
sección anterior, y  se aplicaron a ambas celdas. 
 

 

 
a) 

 
b) 
 

Fig. 5. a) La celda típica caliente, se extrajo 
del horno, después de concluir el 
experimento de solidificación. b) Evolución 
de solidificación del PFCN-Ag con la celda 
típica. El eje horizontal representa el número 
de lectura (con 30 segundos entre cada 
lectura), y el eje vertical es lectura del 
termómetro. 

 
La señal del termómetro durante la solidificación del 
metal se muestra en las figuras 4b y 5b, para las 
celdas elemental y típica, respectivamente. La 
desviación estándar de la señal, en el intervalo A-B 
es aproximadamente 0.060 °C y 0.007 °C, 
respectivamente. 
 
La diferencia entre celda típica y la elemental, son 
los anillos de grafito que se encuentran al frente de 

la unidad CN-Ag. El termómetro tiene un campo de 
visión [6] con un diámetro mayor al diámetro de la 
cavidad. Lo que ve el termómetro cuando se realiza 
la solidificación con las celdas (elemental y típica)  
es diferente. El termómetro ve la misma apertura de 
la cavidad para amabas celdas, diámetro de 3.2 
mm, pero todo lo que se encuentra externamente a 
la apertura es distinto. Así que el entorno a la 
apertura, el área externa a la apertura de la cavidad, 
contribuye a la señal del termómetro. Eliminar los 
anillos de grafito en la celda típica, la convierte en 
una elemental, y aumenta la desviación estándar en 
la señal del termómetro. 
 
 
4. CONCLUSIONES 
 
Se realizaron transiciones de solidificación con la 
unidad de cuerpo negro de la plata de menor 
tamaño, mini-cavidad. Se uso la unidad en dos 
celdas, típica y elemental, y se logró una señal del 
termómetro IKE-LP2 con una desviación estándar 
de 0.007°C con la celda típica. Los resultados 
permiten concluir que la mini-cavidad es adecuada 
para realizar experimentos de transición de fase de 
la plata. 
 
Realizar los experimento con la mini-cavidad en las 
dos configuraciones, elemental y típica, permitió 
observar una diferencia en el valor promedio de la 
señales del termómetro, que equivale 
aproximadamente a 0.08°C. Actualmente en el 
laboratorio de termometría de radiación se llevan 
acabo experimentos para reducir la diferencia en los 
promedios de la señal. 
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Resumen: Se presenta la optimización que se realizó con análisis numérico de una cámara de combustión 
bajo el criterio de maximizar la transferencia de calor bajo ciertas restricciones de operación. El diseño 
propuesto se compara contra las cámaras reportadas en la bibliografía [2,3,4], bajo ciertas condiciones de 
frontera e iniciales. El diseño propuesto con base en los resultados obtenidos, posee la menor temperatura a 
la salida de los gases residuos de la combustión. 
 
 
1. INTRODUCCIÓN 
 

Para la facturación del consumo de gas natural, es 
comercialmente importante determinar la cantidad 
de energía y los valores caloríficos superior (SCVs, 
por sus siglas en inglés) con exactitud. Actualmente, 
los SCVs se calculan sobre la base de 
cromatografía de gas de acuerdo con la norma ISO 
6976 [1]. Los SCVs de la norma ISO 6976 para 
gases puros están basados en mediciones de 1930 
y 1970. Para el metano, la incertidumbre que se 
indica es de 0.12%  [2]. 
 
El metano es el principal constituyente del gas 
natural, determinar el valor de su SCV es 
importante, debido a que se usa en calorimetría de 
gas como un material de referencia para calibración. 
El SCV del metano se determinó por primera vez 
experimentalmente en 1848. Actualmente algunas 
instituciones desarrollan sus equipos para 
determinar el SCV del metano y otros gases. Por 
citar algunos de ellos está el GERG (Groupe 
Européen de Recherches Gazières) con una 
colaboración inter-institucional [2], el LNE 
(Laboratoire National de métrologie et d’essais) en 
Francia [3] y OFGEM (Office of Gas and Electricity 
Markets) por Dale et al. [4].  
 
Debido a la importancia comercial y a un intento por 
mejorar la incertidumbre especificada en la norma 
ISO 6976 el CENAM (Centro Nacional de 
Metrología) junto con el ITC (Instituto Tecnológico 
de Celaya) están desarrollando un calorímetro de 
referencia para medir el poder calorífico del gas 
natural.  
 
Un calorímetro está formado esencialmente por dos 
partes, la primera, una región limitada que contiene 
una masa de conocida capacidad calorífica, la 

llamaremos “recipiente del calorímetro”. La segunda 
es una superficie que encapsula la primera o el 
recipiente del calorímetro y tiene una temperatura 
uniforme y constante o al menos conocida, a la que 
llamaremos “camisa”. El método en el cual se basa 
éste artículo es el denominado isoperibólico, el cual 
consiste en efectuar un incremento de temperatura 
en el recipiente del calorímetro, conteniendo un 
líquido agitado y se observa su evolución mientras 
la camisa se mantiene a una temperatura constante 
[5]. 
 
Las partes principales que componen el calorímetro 
a desarrollar son: a) “El quemador”, que se encarga 
de suministrar y mezclar el oxidante y el 
combustible así como generar la flama. “La cámara 
de combustión” y “el intercambiador de calor”, los 
cuales maximizan la transferencia de calor de los 
gases resultados de la combustión a un medio, 
agua en este caso.  
 
B) “el recipiente del “calorímetro”, es un recipiente 
que contiene algún fluido agitado generalmente 
agua, el cual se encarga de recibir y medir la 
transferencia de energía en forma de calor, 
generada por la flama. Otra de sus funciones es 
mantener una temperatura homogénea en el fluido. 
El quemador, la cámara de combustión y el 
intercambiador de calor están inmersos en el 
recipiente del calorímetro.  
 
C) “La camisa” se encarga de generar el ambiente 
isoperibólico. Y es otro recipiente que tiene una 
temperatura uniforme y constante que engloba al 
recipiente del calorímetro. 
Este artículo muestra el estudio térmico para 
obtener la máxima transferencia de calor, mediante 
análisis numérico de una de las partes principales 
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del calorímetro descritas arriba, la cámara de 
combustión. 
 
 
2. DISEÑO 
 
El diseño de la cámara de combustión propuesta 
contempla una cámara elíptica, debido a que el área 
de transferencia es mayor que la propuesta en la 
literatura por varios investigadores [2,3,4] una forma 
cilíndrica con tapa hemisférica.  
El objetivo de éste artículo es demostrar que la 
temperatura de los gases a la salida es menor con 
respecto a la cámara cilíndrica con tapa hemisférica, 
mediante análisis numérico. 
Para hacer ambas cámaras comparables, se 
estableció la misma altura y el mismo ancho como 
restricción de dimensión.  
Simular todo el calorímetro requiere de un gran 
esfuerzo en recursos de cómputo y de largos 
tiempos de simulación. Por lo tanto el problema se 
simplifico al siguiente: El recipiente del calorímetro 
mantiene una temperatura uniforme en el fluido que 
contiene. Ya en operación, las paredes del 
quemador y la cámara de combustión al estar 
inmersos y en contacto con el fluido del recipiente 
del calorímetro, tendrán en teoría la misma 
temperatura. Por lo tanto se decidió establecer 
como un caso ideal, una temperatura uniforme en 
las paredes de ambos quemadores el propuesto y el 
de la literatura a 25 C. Que es la máxima 
temperatura que puede alcanzar debido a que es la 
temperatura constante a la que se mantiene la 
camisa en condiciones de operación. 
La figura 1 muestra un esquema de las cámaras de 
combustión bajo análisis. 
 

                                            
Fig. 1. Diseño de la cámara de combustión 

propuesto (lado derecho). Diseño de cámara de 
combustión publicada en la literatura (lado 

izquierdo). 

2.1. Ecuaciones gobernantes 
 
La interacción de flujo de fluidos, su transferencia de 
calor y otros procesos relacionados son descritos 
por las siguientes ecuaciones gobernantes: 
La conservación de masa, o ecuación de 
continuidad que se puede escribir como: 

 
  

  
   (  ⃗)     (1) 

 
La ecuación 1 es la forma general de la ecuación de 
masa y es válida para flujos incompresible y 
compresible. El termino fuente    es la masa 
añadida a la fase continua de la segunda fase 
dispersa (por ejemplo la vaporización de gotas 
liquidas).   es la densidad y el vector  ⃗ es el campo 
de velocidades. 
 
Describir el movimiento de flujo de fluidos se hace a 
partir de la ecuación de conservación de momento, 
en un marco de referencia inercial (no acelerado) 
está dada por: 
 
 

  
(  ⃗)    (  ⃗ ⃗)        ( ̿)    ⃗   ⃗ (2) 

 
Donde   es la presión estática,  ̿ es el tensor de 
esfuerzos, y   ⃗ y  ⃗ son la fuerza de cuerpo 
gravitacional y las fuerzas de cuerpo externa, 
respectivamente. 
 
La generación y transferencia de calor surge a partir 
de un balance de energía expresado como: 
 
 

  
(  )    ( ⃗(    ))

  (       ∑  
 

  ⃗⃗⃗  ( ̿     ⃗))

    

(3) 

 
De izquierda a derecha en la ecuación 3 el primer 
término es la acumulación de energía en el volumen 
de control debido a la energía interna ( ), la 
transferencia de energía neta por el flujo de fluido, la 
transferencia de energía debido a la conducción, la 
difusión de especies y la disipación viscosa.    es el 
termino fuente de calor volumétrica, Incluye el calor 
de reacción química y cualquier otra fuente. 
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2.2. Solución 
 
El problema a resolver implica combustión, 
movimiento de fluidos y transferencia de calor, 
además de una geometría complicada. Por lo tanto 
se decidió utilizar un código comercial para la 
solución de las ecuaciones que a continuación se 
describen. 
Debido a que intervienen reacciones químicas la 
ecuación de difusión se transforma en la ecuación 
de conservación de especies químicas, ecuación 3, 
en donde    es la fracción de masa local de cada 
especie, que el código predice a través de la 
solución de una ecuación de difusión-convección 
para la  -esima especie. 
 

 

  
(   )    (  ⃗  )       ⃗⃗⃗        (3) 

 
   es la rapidez neta de producción de especies   
por reacción química y    es la rapidez de creación 
por adición de la fase dispersa más cualquier fuente 
definida por el usuario. Una ecuación de esta forma 
se resuelve para     especies donde   es el 
número total de especies químicas en la fase fluido 
presente en el sistema.  
En la ecuación 3,   ⃗⃗⃗  es el flujo de difusión de 
especies  , el cual surge debido a los gradientes de 
temperatura y concentración de especies. El código 
usa la aproximación llamada ley de Fick, para 
modelar la difusión de masa debido a la 
concentración de gradientes, bajo lo cual el flujo de 
difusión se puede escribir como: 
 

  ⃗⃗⃗   (      
  
   
)         

  

 
 (4) 

 
En la ecuación 4,      es el coeficiente de difusión 
de masa para especies   dentro de la mezcla, y      
es el coeficiente de difusión térmico.     es el 
número de Schmidt turbulento (   

   
 donde    es la 

viscosidad turbulenta y    es la difusividad 
turbulenta ). 
La rapidez de reacción que aparece como término 
fuente en la ecuación 3, el código comercial la 
asume para ser controlada por la turbulencia. Por lo 
tanto los cálculos de la cinética química de 
Arrhenius se evitan. La cinética química que se 
utilizó para la solución es una reacción de dos 
pasos: 

                  
             

 

La ecuación de energía se reacomoda para resolver 
la entalpia total y por lo tanto se tiene:  
 

 

  
(  )    (  ⃗ )    (

  
  
  )     (5) 

 
   es el término de disipación viscosa. Los términos 
de conducción y difusión de especies de la ecuación 
de energía se combinan en el primer término sobre 
el lado derecho de la ecuación 5, donde la entalpia 
total, se define como la suma de la fracción de masa 
y entalpia para la     especie. 
 

  ∑     
 

 (6) 

 
   se define como: 
 

   ∫          
 (      )

 

      

 (7) 

donde    (      ) es la entalpia de formación de 
especies   en la temperatura de referencia       .  
Las ecuaciones mostradas son las que resuelve el 
código comercial mediante el método de volumen 
finito. 
 
2.3. Mallado 
 
La discretización de los elementos se realizó en 
ICEM, una extensión del software ANSYS exclusivo 
para mallado. Ambos modelos fueron mallados con 
elementos tetraédricos y prismáticos, con un 
tamaño máximo de elemento de 1 mm y 0.5 mm en 
la zona de reacción.  
Se establecieron dos dominios uno fluido en el cual 
ocurre la combustión y uno solido que representa el 
material del quemador, vidrio pyrex para éste caso. 
La figura 2 muestra la discretización del quemador, 
la cámara de combustión y el dominio fluido. 
 

                     
Fig. 2. Discretización del quemador. Lado derecho 

propuesto y lado izquierdo de la literatura. 
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2.4. Condiciones de frontera e iniciales 
 
El flujo de combustible se estableció de 76 cm3∙min-

1, el flujo de oxidante que es alrededor de 3 veces el 
del combustible así como las condiciones de 
frontera e iniciales se obtuvieron de artículos 
publicados [2,6]. 
Las fracciones másicas que se establecieron son de 
0.9 para metano y el oxígeno, con una temperatura 
de entrada de 23.5 °C para ambos. 
 
Se estableció como condición de frontera en la 
pared externa de ambas cámaras un valor de 
temperatura de 25 °C superficie de color azul, que 
se muestra en la figura 3. 
 
 

 

 
Fig. 3. Modelo analizado mediante simulación 

numérica con las condiciones de frontera e iniciales. 
 
 
3. RESULTADOS 
 
El resultado como era de esperarse, al incrementar 
el área superficial de la cámara elíptica la 
transferencia de calor es mayor y por lo tanto la 
temperatura de los gases a la salida de la cámara 
elíptica resultado de la combustión es menor que en 
la cámara cilíndrica de tapa hemisférica.  
 
El área exterior de la cámara elíptica expuesta en el 
medio a disipar el calor es de 169.65cm2 por el otro 
lado el área de la otra cámara de combustión es de 
159.94cm2. Manteniendo la misma altura y el mismo 
ancho para ambas cámaras como restriccion. 
La figura 4 y 5 muestra la distribución de 
temperaturas obtenidas del análisis numérico por la 

cámara elíptica y la publicada en la literatura 
respectivamente. Y se observa como la temperatura 
máxima alcanzada en la cámara elíptica es menor 
que en la publicada por otros autores. 
 
 

 
Fig. 4. Distribución de temperatura en Celsius. 

Cámara elíptica.  
 

 
Fig. 5. Distribución de temperatura en Celsius. 

Cámara publicada en la literatura.  
 
 
La figura 6 muestra los perfiles de temperatura para 
la cámara de combustión elíptica, la cual genera 
una temperatura promedio en los gases residuos de 
la combustión a la salida de 138.65 C. 
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Fig. 6. Distribución de temperatura en Celsius. 

Temperaturas mayores a 1000 C están en blanco. 
 

            
Fig. 7. Distribución de temperatura en Celsius. 

Temperaturas mayores a 1000 C están en blanco. 
 
La figura 7 muestra los perfiles de temperatura de la 
cámara cilíndrica con tapa hemisférica. La cual los 
gases residuo de la combustión tienen una 
temperatura promedio a la salida de 154.78 C. 
 
4. DISCUSIÓN 
 
En base al criterio establecido, la menor 
temperatura de los gases a la salida de la cámara 
de combustión, es la propuesta en éste artículo, la 
cual se muestra en la figura 6. 
 
Para complementar los resultados falta realizar un 
estudio sobre los gradientes de temperatura que 
generan las cámaras al estar inmersas en el 
recipiente del calorímetro que en principio contendrá 
agua. 
 
Y analizar el efecto que tiene el agua en las paredes 
de ambas cámaras, debido a que realmente no 
permanecerán en una temperatura uniforme, de 
25°C. 
  

5. CONCLUSIONES 
 
La cámara de combustión óptima con base en el 
criterio de menor temperatura de los gases residuos 
de la combustión para el calorímetro de referencia 
es la cámara elíptica.  
 
La simulación numérica es útil cuando las 
geometrías y los fenómenos que rigen el modelo 
físico son complicados. Si bien los resultados no 
son exactos proporcionan tendencias y 
aproximaciones de la situación real. 
 
Es necesario validar los resultados 
experimentalmente. 
 
Se demuestra como la simulación numérica ayuda 
en el desarrollo de equipos dedicados a la medición 
de magnitudes. Como es el caso presentado 
específicamente en la medición de energía para el 
diseño de un calorímetro isoperibólico.  
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PATRÓN DE MEDICIÓN DE LA CONDUCTIVIDAD TÉRMICA DE 
MATERIALES SÓLIDOS CONDUCTORES 

 
Oscar J. González R., Leonel Lira C., Saúl García D., Edgar Méndez L. 

Laboratorio de Propiedades Termofísicas   
Centro Nacional de Metrología  

Km 4,5 Carretera a Los Cués, Municipio El Marqués, Querétaro 
Tel. 442-2110500, ext. 3416, ogonzale@cenam.mx  

 
Resumen: Con el patrón se mide la conductividad térmica de materiales sólidos conductores con valores 
entre (20 a 440) W m-1 K-1 en muestras cilíndricas de 19.1 mm de diámetro y en temperatura de (30 a 800) 
°C. 2 % a 5 % del valor medido como incertidumbre expandida con un nivel de confianza de al menos 95 % 
aproximadamente 
 
El patrón opera con un método que se conoce como de barras cortadas, el cual consiste en determinar la 
conductividad térmica de un material mediante el uso de un material de referencia al establecer un estado 
permanente de flujo de calor longitudinal en el sistema. Se presenta el modelo analítico para determinar la 
conductividad térmica de sólidos conductores, la instrumentación que se utiliza y la evaluación de las 
principales fuentes de incertidumbre.  
 
. 
 
1. INTRODUCCIÓN 
 

Actualmente en los diferentes sectores industriales 
como el automotriz, el cerámico, metalúrgico, 
vidriera, etc., así como en  todos los procesos 
donde ocurren intercambios de energía, en 
particular de calor, se emplean materiales con los 
que se  busca un uso eficiente de la energía. 
 
Para estos materiales se tiene la necesidad de 
conocer el valor de sus propiedades termofísicas, 
una de ellas es la conductividad térmica, que 
representa su capacidad para conducir calor.  
 
Para cubrir esta necesidad el Centro Nacional de 
Metrología desarrollo el patrón de medición de la 
conductividad térmica de solidos conductores, se 
presentan una breve explicación del principio de 
medición, la manera de realizar las mediciones y la 
evaluación de su incertidumbre. 
 
2. PRINCIPIO DE MEDICIÓN  
 
Para determinar la conductivad térmica de sólidos 
conductores se utiliza la técnica de flujo de calor 
longitudinal en estado permanente [1]. El patrón 
opera con un método que se conoce como de 
barras cortadas [2], el cual consiste en determinar la 
conductividad térmica de un material mediante el 
uso de un material de referencia al establecer un 
estado permanente de flujo de calor en el sistema, 
(esto se logra colocando una fuente de calor en un 

extremo del sistema y en el extremo opuesto 
mantener un sumidero de calor) figura 1. 
 
 

 
Fig. 1. Esquema del método de barras cortadas 

  
El sistema está formado por dos barras de un 
material de referencia con conductividad térmica 
conocida y la barra del material de interés a medir.  
 
2.1. Modelo matemático 
  
Para determinar la conductividad térmica se 
considera el problema de transferencia de calor [3] 
en régimen de conducción, el principio consiste en 
generar una diferencia de temperatura a lo largo de 
la barra compuesta, entonces mediante mediciones 
de temperatura y longitud es posible determinar la 
conductividad térmica del material bajo estudio por 
la siguiente relación:  
  

     
  

  
 (1) 

 
Si el área trasversal de los materiales es la misma y 
solo se presentan flujos de calor axial 
(unidimensional), se obtiene: 
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)] (2) 

 
 
   Conductividad térmica de la muestra,      y      
posicion y temperaura de cada termopar y          
Conductividad térmica del material de referencia. 
 
Además, si las distancias entre los termopares de 
cada barra son iguales y el material de referencia es 
el mismo, se obtiene: 
 

    
  
 
(
       
   

) (3) 

 
donde,    es la conductividad del material bajo 
medición,    es la conductividad del material de 
referencia,     y     son las diferencias de 
temperatura en cada una de las barras de referencia 
y     es la diferencia de temperatura en la barra 
bajo estudio. 
 

 
Fig. 2. Esquema del método de barras cortadas. 

(Z1…Z6 posición de los termopares)  
 
 
 
2.2. Criterios de diseño 
 

Los criterios de diseño del sistema de barras 
cortadas para medir la conductividad térmica de 
solidos conductores, se obtuvieron mediante un 
análisis térmico [4] [5], el cual permito conocer la 

distribución de temperatura en el sistema, calcular 
los flujos de calor de forma axial y radial, para 
diferentes condiciones de operación.  
 
2.3. Experimental 
 
El patrón está formado por un sistema de medición 
que consta de termopares tipo T, la fuerza 
electromotriz de cada termopar [6] se mide con un 
multímetro de alta exactitud (8 ½ dígitos) auxiliado 
por un scanner. Se desarrolló un programa de 
adquisición de datos para su control, registro y 
lectura. Además de los siguientes elementos: 
 
 a). Una fuente de calor con la cual se alcanza 
temperaturas de hasta 800 °C. 
 
 b) Una fuente fría (sumidero de calor) el cual consta 
de una placa de cobre por la que circula un fluido 
(etilen-glicol) por medio de un baño de temperatura 
controlada  el cual mantiene la temperatura entre -
10 °C y 60 °C. 
 
 c) El material de referencia, que son barras de 
cobre de alta pureza (99.999%).  
 
 

 
Fig. 3. Operación del patrón de sólidos   
conductores 
 
Para iniciar la prueba se coloca la muestra entre en 
el material de referencia, se usa grasa de vacío para 
mejorar el contacto térmico. Se colocan los 
termopares en cada una de las barras, la fuente de 
calor se coloca en un extremo y la fuente fría en el 
extremo contrario, se cubre todo el sistema con 
material aislante. Se considera que el sistema está 
en estado permanente al observar que la 
temperatura de cada termopar es constante en el 
tiempo. Cuando se alcanza este estado, se toman 
los valores y se utilizan para determinar la 
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conductividad térmica del material a través de la 
ecuación 4. 
2.4. Análisis de incertidumbre 
 

A partir de la ecuación para determinar la 
conductividad térmica del material bajo estudio 
ecuación 3, el mensurando es la    la cual depende 
de                entonces: 
 

    (              ) (4) 

  

Ahora la función para la estimación de la 
incertidumbre [7] será: 
 

    √(
   
   

)

 

   
  (

   
    

)

 

    
  (

   
    

)

 

    
  (

   
    

)

 

    
  

 

Se calculan cada uno de los coeficientes de 
sensibilidad y sustituyendo valores en la ecuación 
anterior: 
  

    √(
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Realizando el cálculo de incertidumbre, se obtienen 
los valores y se muestran en la tabla 1. 
 

Tabla 1. Valores de incertidumbre 

 
 
 

3. RESULTADOS 
 
En las figuras 4 se presenta el resultado del valor de 
la conductividad térmica de un material solido 
conductor a diferentes temperaturas, con su 
respectiva incertidumbre. Se midieron varios 
materiales [8] y los resultados obtenidos 
experimentalmente están dentro de los valores 
publicados en la literatura [9]. 

 

 
Fig. 4.  Valor de la conductividad térmica del 
Aluminio 209 W/m·K 
 
4. CONCLUSIONES 
 
Se midió la conductividad térmica de materiales 
sólidos conductores con una incertidumbre menor al 
5 %. Los valores experimentales de la conductividad 
térmica coinciden con los valores de la literatura. 
 
El sistema de barras cortadas no es adecuado para 
medir materiales de conductividad térmica pobre del 
orden de la unidad y menor debido a que  el error de 
diseño es muy grande. 
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PATRÓN NACIONAL DE HUMEDAD EN GASES 
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Resumen: El Patrón Nacional de Humedad en Gases es el origen de la trazabilidad  
de las medidas de humedad relativa en el país. Su declaración fue en el año 2000 con un intervalo de 
operación desde 10 %HR hasta 95 %HR con incertidumbres de 0.2 %HR a 1.5 %HR. En el año 2013 se 
caracterizó un nuevo sistema de generación de humedad que opera con el método de dos presiones y dos 
temperaturas con el que se obtuvieron intervalos de operación desde 1 %HR hasta 95 %HR, con 
incertidumbres de ±0.15 %HR a ±1.5 %HR (k=2). Se presentan los principios físicos y el modelo asociado 
para determinar el valor de humedad relativa por el método de dos presiones y dos temperaturas, el cálculo 
de incertidumbre del patrón y resultados en la actualización del Patrón Nacional de Humedad. 
 
 
 
1. INTRODUCCIÓN 
 

La humedad es una de las magnitudes que más se 
mide y controla en la industria, por lo que es 
necesario dar confiabilidad a estas mediciones. Los 
principales sectores usuarios son la industria 
farmacéutica, alimentos, automotriz, aeronáutica, 
almacenadores y comercializadores de materia 
prima, distribución y comercialización de gas natural 
y laboratorios de calibración. 
 
El Centro Nacional de Metrología (CENAM) como 
Laboratorio Nacional  tiene la misión de  establecer,  
mantener y desarrollar los patrones nacionales de 
medición en el nivel de exactitud más alto posible  y 
compararlos con los de otros laboratorios 
nacionales, a fin de lograr que éstos sean 
equivalentes entre sí, buscando un reconocimiento 
mutuo  de mediciones. 
 
El Patrón Nacional de Humedad en Gases (CNM-
PNE-8) es el origen de la trazabilidad de las 
medidas de humedad relativa en el país. Su 
declaración fue en el año 2000 con un intervalo de 
operación desde 10 %HR hasta 95 %HR con 
incertidumbres de 0.2 %HR a 1.5 %HR con un nivel 
de confianza de aproximadamente 95 %.  
 
En el año 2013 se caracterizó un nuevo sistema de 
generación de humedad con el que se  obtuvieron 
intervalos de operación desde 1 %HR hasta 95 
%HR, con incertidumbres de ±0.15 %HR a ±1.5 
%HR (k=2). 
 

En este trabajo se presentan los principios físicos y 
el modelo asociado para determinar  
el valor de humedad relativa por el método de dos 
presiones y dos temperaturas, el cálculo de 
incertidumbre del patrón y resultados en la 
actualización del Patrón Nacional de Humedad. 
 
 
2. DESARROLLO 
 
2.1 Definiciones 
 
Razón de masas ( r ) 
 
Se define como la masa  de vapor de agua (mw) por 
unidad de masa de aire seco (mg), es decir: 

g

w

m

m
r                                       (1) 

Humedad Relativa ( HR ) 
 
La humedad relativa es el cociente de la fracción 
molar de vapor de agua contenida en un gas con la 
máxima fracción molar de vapor de agua que puede 
contener ese gas (saturación) a una temperatura 
dada.  

sx

x
HR                                    (2) 
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A partir de la ley de presiones parciales, también se 
puede expresar en términos de presiones de vapor 
de agua, 
 

)(

)(

Te

Te
HR

S

                                (3) 

 
Donde e(T) es la presión parcial de vapor de agua, 
eS(T) es la presión de saturación de vapor de agua. 
 
2.2 Descripción del Patrón Nacional de 
Humedad. 
 
La generación de humedad en un sistema basado 
en el método de dos presiones y dos temperaturas, 
no requiere mediciones directas del contenido de 
vapor de agua del gas; la humedad generada se 
calcula de mediciones de presión y temperatura.  
 
El generador de humedad de dos presiones es un 
sistema que consta principalmente de una fuente de 
aire a alta presión, un sistema de saturación de 
vapor de agua, una válvula de expansión y una 
cámara de prueba.  
 
El método consiste en saturar aire a alta presión 
(aproximadamente 1.5 MPa) en un saturador de 
vapor de agua, el cual se encuentra a temperatura y 
presión controladas, posteriormente el aire saturado 
pasa a través  de una válvula de expansión, la cual 
reduce isotérmicamente la presión de la mezcla de 
aire y vapor de agua hasta aproximadamente la 
presión atmosférica. Finalmente el aire pasa a una 
cámara de prueba con temperatura controlada. Las 
mediciones de presión y temperatura en el 
saturador y en la cámara, permiten calcular el valor 
de humedad relativa en la cámara de prueba. 
 

2.3 Ecuación de la humedad relativa para un 
generador de humedad por dos presiones y dos 
temperaturas. 
 

La manera de determinar la Humedad Relativa con 
este sistema de generación se explica a partir de la 
figura 1. 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Fig. 1. Esquema de un generador de humedad por 
dos presiones 

 
Del esquema anterior, en el saturador se tiene una 
mezcla de aire con vapor de agua, donde el vapor 
de agua se describe por la fracción molar de vapor 
de agua xS la cual está a una presión PS  y a 
temperatura TS, esta mezcla circula hacia la cámara 
de prueba a través de una válvula de expansión, la 
cual reduce la presión de forma adiabática hasta 
aproximadamente la presión atmosférica PC a 
temperatura TC. Por conservación de masa, la 
fracción molar de vapor de agua en la cámara xC es 
igual a xS. 
 

CS xx                                  (4) 

 

La ecuación 5 se escribe en términos de fracciones 
parciales de vapor de agua 
 
 

C

C

S

S

P

Te

P

Te )()(
                            (5) 

 
De las ecuaciones 2 y 4 y 5 se obtiene la ecuación 
6. 
 

)(

)(

C

S

S

C

Te

Te

P

P
HR                            (6) 

 
Finalmente, la ecuación 7 describe la humedad 
relativa en un generador de humedad por dos 
presiones y dos temperaturas. 
 

),(

),(

)(

)(

ccc

sss

cc

ss

S

C

TPf

TPf

Te

Te

P

P
HR           (7) 

 
en donde:  
 
PC  es la presión de la cámara, en Pa 
PS  es la presión del saturador, en Pa 

Saturador Cámara 

xS, PS, 
TS 

xC, PC, 
TC 
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Ts  temperatura del saturador, en K 
Tc  temperatura de la cámara, en K 
es(Ts)  es la presión  de saturación de vapor a la 

temperatura del saturador, en Pa 
ec(Tc)  es la presión  de vapor a la temperatura de 

la cámara de prueba, en Pa 
fs  es el factor de corrección a la temperatura y 

presión de saturación, 1 (Pa/Pa) 
fc  es el factor de corrección a la temperatura y 

presión de la cámara de prueba 1 (Pa / Pa) 
 
 
El valor de HR en un generador de humedad de dos 
presiones estará determinado principalmente por el 
cociente de presión en la cámara y la presión en el 
saturador. 
 
En un generador de humedad por dos temperaturas, 
el valor de HR estará determinado principalmente 
por el cociente de la presión de vapor de agua a la 
temperatura del saturador y la presión de vapor a la 
temperatura de la cámara de prueba. 
 
 
2.4 Cálculo de la presión de saturación de vapor 
de agua 
 
Las primeras ecuaciones para el cálculo de presión 
de saturación de vapor de agua fueron realizadas 
por Wexler[1]. Éstas ecuaciones fueron modificadas 
por Hardy[2] con el fin de hacerlas compatibles de 
acuerdo a la Escala Internacional de Temperatura 
de 1990 (EIT-90), que es la escala de temperatura 
vigente. El cálculo de la presión de vapor de agua 
se obtiene con la ecuación 8.  
 

PaenTaTaTe
i

i

i ,lnexp)(
6

0

7

2








 




     (8) 

 

Para el cálculo de la presión de vapor de agua en 
los sistemas de generación de humedad se usan los 
coeficientes reportados por Hardy[2]; los 
coeficientes ai para el intervalo de 273.15 K a 
373.15 K se presentan en la tabla 1. 
 

Tabla 1. Coeficientes ai para el cálculo de presión 
de vapor de agua en el intervalo de 273.15 K a 
373.15 K 

ai Hardy (1998) 

a0 -2.8365744 x 103 

a1 -6.028076559 x 103 

a2 1.954263612 x 101 

a3 -2.737830188 x 10-2 

a4 1.6261698 x 10-5 

a5 7.0229056 x 10-10 

a6 -1.8680009 x 10-13 

a7 2.7150305 

 
En la tabla 2 se presentan los coeficientes ai para el 
intervalo de 173.15 K a 273.15 K. 
 
Tabla 2. Coeficientes ai para el cálculo de presión 
de vapor de agua en el intervalo de 173.15 K a 
273.15 K. 

ai Hardy (1998) 

a0 0 

a1 -5.8666426 x 103 

a2 2.232870244 x 101 

a3 1.39387003 x 10-2 

a4 -3.4262402 x 10-5 

a5 2.7040955 x 10-8 

a6 0  

a7 6.7063522 x 10-1 
 
 
 
2.5 Factor de corrección 
 
Los factores  de corrección f(P,T), son factores 
usados para tomar en cuenta el comportamiento no 
ideal del vapor de agua cuando se mezcla con otros 
gases. Los factores de corrección se calculan con la 
ecuación 9 (Hardy[2]). 
 


























 11exp),(

e

P

P

e
TPf       (9) 

 

Donde  
 
P  es la presión en hPa. 
 y   están definidas por las ecuaciones 10 y 11. 
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i

i

itA



3

0

                                (10) 

Donde   

Ai  son un conjunto de coeficientes definidos en 
la tabla 3. 

t  es el valor de temperatura t, en °C. 
 




3

0i

i
itB

e                              (11) 
 

Donde el conjunto de coeficientes Bi está definido 
en la tabla 3. 
 
Tabla 3. Conjunto de coeficientes Ai y Bi para el 
cálculo de f(P,T) 

i  Ai  Bi  

0  3.53624 x 10-4  -10.7588  

1  2.9328363 x 10-5  6.3268134 x 10-2  

2  2.6168979 x 10-7  -2.5368934 x 10-4  

3  8.5813609 x 10-9  6.3405286 x 10-7  
 

 

2.6 Eficiencia del saturador 
 

El modelo para calcular la humedad relativa en un 
sistema de generación de humedad por dos 
presiones y dos temperaturas considera que la 
eficiencia de saturación de vapor de agua es 1.  
 
El porcentaje de eficiencia de saturación de vapor 
de agua se define con la ecuación 10 (Quinn [3]). 
 

100% 
Sr

r
Sat                    (10) 

 

Donde r  es la razón de masa de la mezcla de gas y 
vapor de agua en el saturador, rs es la razón de 
masa de la mezcla del gas y vapor de agua en su 
condición de saturación. 
 
El porcentaje de saturación de vapor de agua se 
puede escribir en términos de presión parcial y 
presión total de acuerdo a la ley de Dalton 
(Quinn[3]). 
 

100
)(

)(
% 






d

S

TeP

TeP
Sat              (11) 

 

Para el análisis del porcentaje de saturación en un 
sistema de saturador de vapor de agua de un 
generador de humedad de dos presiones y dos 
temperaturas se considera P como la presión en el 
saturador (PS), e(TS) la presión de vapor de agua a 
la temperatura del saturador, y e(Td) la presión de 
vapor de agua a la temperatura de punto de rocío 
en el saturador. En un saturador con eficiencia 1, los 
valores de e(TS) y e(Td) son iguales. 
 
e(Td) en un generador de humedad por dos 
presiones está dada por la ecuación 12 Huang[4]. 
 

S

C
Sd

P

P
TeTe  )()(                 (12) 

Sustituyendo 12 en 11, se obtiene la ecuación 13 
que describe la eficiencia del saturador de vapor de 
agua en un generador de humedad por dos 
presiones y dos temperaturas. 
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2.7 Análisis de incertidumbre para la humedad 
relativa 
 

La incertidumbre en humedad relativa para un 
generador de humedad por dos presiones se calcula 
al aplicar propagación de incertidumbres a la 
ecuación (7). El desarrollo que se presenta a 
continuación está basado en la Guía para la 
Expresión de Incertidumbres, propuesta por el 
BIPM, ISO/1993 [5].  
 

De este modo la incertidumbre asociada a la 
ecuación (7) está descrita por la ecuación (14) [6]. 
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Donde uPS es la incertidumbre de la medición de 
PS, uPC es la incertidumbre de la medición de PC, 
ue(TS)  es la incertidumbre debido al cálculo de 
e(TC), ue(TS) es la incertidumbre debido al cálculo 
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de e(TS), uf(PS,TS) es la incertidumbre debida a la 
aproximación de f(PS,TS), uf(PC,TS) es la 
incertidumbre debida a la aproximación de f(PC,TC). 
La incertidumbre por efecto de eficiencia en el 
saturador se considera de acuerdo a la ecuación 15. 
 

3
)( C

ef

HRHR
HRu


              (15) 

 
Donde HR es el valor de humedad relativa calculado 
con 7, HRC es el valor de humedad relativa 
corregido por efecto de eficiencia en el saturador. 
La incertidumbre expandida para este sistema es: 
 

22

exp )()( HRuHRukU ef
    (16) 

 
donde k = 2 para un nivel de confianza aproximado 
a un 95% 
 

 
 
3. RESULTADOS 
 
En la tabla 4 se muestra un conjunto de valores de 
presión y temperatura medidos con los sistemas de 
generación de humedad y el resultado del cálculo 
de humedad relativa para cada conjunto. 
 
Tabla 4. Resultado de HR para un conjunto de 
valores de presión y temperatura en los sistemas de 
generación de humedad. 

Ps / kPa Pc / kPa ts / °C tc / °C %HR 

157 81 -30 22 1 
827 81 22 22 10 
272 81 22 22 30 
135 81 22 22 60 
85 81 22 22 95 

 
 
La incertidumbre estimada de estos valores se 
presenta en la tabla 2. Se consideran los valores de 
incertidumbre de medida de las mediciones de 
temperaturas y presiones en los sistemas de 
generación de humedad correspondientes. Las 
mediciones de presión y temperatura involucradas 
en el cálculo de humedad relativa tienen trazabilidad 
a patrones nacionales. 
 
La incertidumbre expandida combinada se calcula 
con 16. Los resultados de la incertidumbre uef y la 

incertidumbre expandida combinada del Patrón 
Nacional de Humedad se muestran en la tabla 5. 
 
Tabla 5. Incertidumbre expandida del Patrón 
Nacional de Humedad en Gases para algunos 
valores de humedad relativa (k=2). 

Punto de 
prueba / 

%HR 
uef / %HR uc(HR) / 

%HR 
Uexp / 
%HR 

1 0.1E-3 0.08 0.16 
10 2E-2 0.09 0.18 
30 0.12 0.25 0.5 
60 0.15 0.39 0.78 
95 0.1 0.73 1.5 

 
 
4. CONCLUSIONES 
 
Se presentaron los fundamentos de los sistemas de 
generación de humedad por el método de dos 
presiones y dos temperaturas.  
 
El modelo para los sistemas de generación se 
obtiene de primeros principios a partir de leyes de 
gases ideales por lo que los métodos de generación 
de humedad por dos presiones y dos temperaturas 
se consideran primarios. 
 
Se presentó el análisis de incertidumbre para los 
sistemas de generación de humedad. Se incluye la 
fuente de incertidumbre por efecto de eficiencia de 
saturación. 
 
Los valores de incertidumbre son consistentes con 
los obtenidos en el establecimiento del Patrón 
Nacional de Humedad en el año 2000. 
 
Contribuciones de los autores 
 
Jesús A. Dávila P, realizó las mediciones y 
caracterización del sistema de generación de 
humedad, el cálculo de incertidumbre, escribió el 
artículo. 
Leonel Lira C., aportó ideas y realizó la revisión del 
artículo. 
 
REFERENCIAS 
 

[1] Wexler, A. “Vapor Pressure Formulations for 
Water in range 0 ºC to  100 ºC”. A revision, J. Res. 
Nat. Bur. Stand. 77A, 671-677, 1973. 
  
[2] Hardy, B. “ITS-90 Formulations for vapor 
pressure, frostpoint temperature, dewpoint 

Simposio de Metrología 2014 
____________________________________________________

 
 

____________________________________________________
6 - 10 de Octubre, 2014 

_________________________________________

ISBN 978-607-96162-9-8 661 Simposio Metrología, Memorias 
CENAM



temperature, and enhancement factors in the range 
-100 to +100 °C”. 
 
[3]   F. C. Quinn, “The most common problem of 
moisture / humidity measurement and control”,  
 
 
[4] Huang, P. “Determining uncertainties of Relative 
Humidity, Dew/Frost temperature, and Mixing Ratio 
in a Humidity Standard Generator”, Third 
International  Symposium on Humidity and Moisture, 
London, UK, 1998. 
 
[5] JCGM 100:2008, GUM 1995 with minor 
corrections, Evaluation of measurement data ─ 
Guide to the expression of the uncertainty in 
measurement, First edition September 2008, 
©JCGM 2008. 
 
[6]   Martinez – Lopez E., 2006 “Evaluation of the 
uncertainty for the two-pressure humidity  generator 
used as National Humidity Standard of Mexico”, 5th 
International Symposium on Humidity and Moisture. 

Simposio de Metrología 2014 
____________________________________________________

 
 

____________________________________________________
6 - 10 de Octubre, 2014 

_________________________________________

ISBN 978-607-96162-9-8 662 Simposio Metrología, Memorias 
CENAM



CAPACIDADES DE MEDICIÓN DE CONDUCTIVIDAD TÉRMICA EN EL 
CENTRO NACIONAL DE METROLOGÍA  

 
L. Lira-Cortés, Saúl García D., Oscar González R., Eli González D.2  

Centro Nacional de Metrología, km 4.5 Carretera a Los Cués, El Marqués Qro. C.P. 76246 
2Instituto Tecnológico de Celaya, Av. Tecnológico y A. García Cubas S/N. C.P. 38010, Celaya, Gto. 

2110500 ext. 3414 llira@cenam.mx 
 

Resumen: La conductividad térmica es una propiedad de los materiales y representa su capacidad para 
conducir calor cuando está sometido a un gradiente de temperatura. Es una propiedad muy importante en los 
procesos que intercambian calor y permite calcular la distribución de temperaturas en dichos sistemas con 
fines de diseñarlos, construirlos, operarlos o simularlos.  
Se presentan las capacidades de medición de conductividad térmica. Las mediciones se realizan con el 
Patrón Nacional de Conductividad Térmica, y los sistemas de medición de: materiales de construcción, 
sólidos conductores y  fluidos, los dos primeros utilizan un aparato de placa caliente con guarda, el segundo 
un instrumento de barras concéntricas cortadas y el último un aparato de hilo caliente. Se presenta los 
principios de medición y las principales características de cada uno de los sistemas de medición. 
 
 
1. INTRODUCCIÓN 
 

La conductividad térmica es una propiedad de 
transporte, que depende de estado y de la 
estructura de la materia; atómica y molecular. 
 
La ley de Fourier, define la conductividad térmica 
como: 
 

x

T

qx




  

(1) 

 
Donde   es la conductividad térmica, xq  es el flujo 

de calor por unidad de área en la dirección x  y 
x

T



  

es el gradiente de temperatura en la dirección x . 
Esto indica que para un gradiente de temperatura 
establecido el flujo de calor por conducción se 
incrementa conforme se incrementa la 
conductividad térmica. 
La conductividad térmica de un sólido puede ser 
más de cuatro órdenes de magnitud mayor que la 
de un gas. Esto se debe a las grandes diferencias 
en el espaciamiento intermolecular para los dos 
estados. Sin embargo, dentro de los mismos 
materiales solidos existen algunos con muy baja 
conductividad térmica, denominados aislantes y 
pueden ser fibras o polvos, en donde el material 
solido esta finamente disperso a través de un 
espacio de aire. Estos sistemas se caracterizan por 
una conductividad térmica efectiva, debido a que la 
transferencia de calor a través de estos sistemas 

aislantes puede incluir varios modos de 
transferencia de energía térmica, conducción a 
través del material sólido, conducción o convección 
a través del aire en los espacios huecos e 
intercambio de radiación entre las superficies de la 
matriz sólida. [1] 
 
El cuidado del medio ambiente y la búsqueda de 
sistemas más eficientes, han generado la aplicación 
de normas para regular y optimizar la transferencia 
de energía térmica en diversos materiales que 
componen, desde una casa, un edificio, una nave 
industrial hasta vehículos automotores, 
aeroespaciales o procesos industriales. 
 
Por ejemplo, el valor de conductividad térmica del 
material es importante en el diseño de un sistema 
habitacional, de autopartes que operan a altas 
temperaturas, en nuevos materiales que ayuden a 
disipar la energía térmica.  
 
2. MEDICIÓN DE CONDUCTIVIDAD TÉRMICA 
 
A causa de los distintos tipos de materiales cuyo 
valor de conductividad térmica se encuentra en un 
amplio intervalo de valores, incluso varios ordenes 
de magnitud se han establecido diferentes equipos 
para determinar su valor, por ejemplo para solidos 
aislantes el Aparato de Placa Caliente con Guarda 
(APCG), para materiales solidos conductores el 
método de barras cortadas y para fluidos la técnica 
del hilo caliente. Los principios y métodos sobre los 
que se basan estas técnicas y aparatos se 
describen en este artículo. 
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El diseño de todos los sistemas de medición se 
basa en la ecuación de conservación de energía, 
que para trasferencia de energía térmica por 
conducción está dada por: 
 

 
   trgtrT

t

TrT
,,

,1 2 





 (2) 

  
Donde         es la difusividad térmica,   es la 
conductividad térmica,   es la densidad y    es la 
capacidad calorífica,  TrT ,  es el campo de 
temperatura, r  es la posición, t  es el tiempo y 
 trg ,  es el término fuente de generación de calor.  

 
En el caso de métodos estacionarios y si no existe 
generación de calor, se reduce a la ecuación de 
Poisson: 
 

  0,2  trT  (3) 
 
Ecuaciones que son fundamentales para la 
medición de la conductividad térmica ya sea por 
técnicas transitorias o de estado permanente. 
 
En el laboratorio de Propiedades Termofísicas del 
Centro Nacional de Metrología (CENAM) se han 
desarrollado cuatro sistemas de medición de 
conductividad térmica que permiten medir distintos 
tipos de materiales en diferentes condiciones. Tres 
equipos son para medir materiales sólidos y un 
equipo para fluidos. Los equipos para solidos 
emplean un método de estado permanente y el 
equipo de fluidos un método en estado transitorio.  
 
2.1. Patrón Nacional de Conductividad Térmica 
CNM-PNE-16 
 
El CENAM desarrolló y mantiene el Patrón Nacional 
de Conductividad Térmica (ver figura 1) para 
materiales aislantes el cual se basa sobre un 
método primario de medición de conductividad 
térmica en estado permanente, que esta 
instrumentado en un aparato de placa caliente con 
guarda (APCG). 
 
El APCG consta de dos placas frías y una placa 
caliente, esta última formada por secciones 
concéntricas, una para la medición del flujo de calor 
y la otra de guarda. Las placas frías se construyen 
con serpentines para que fluya el líquido 
refrigerante, que proviene de un baño termostático 
que permite mantener a una temperatura controlada 
dichas placas. 

 

Fig. 1. Patrón Nacional de Conductividad Térmica. 

En el espacio en la placa caliente y las frías se 
coloca la muestra de material bajo medición. La 
conductividad térmica (  ) se determina de los 
valores de diferencia de temperatura entre las 
placas ( T ), el espesor del material (L) y el flujo de 
calor efectivo en la dirección axial ( eq ), todo en 
estado permanente: 

TA

Lqe


  (4) 

 
Con este aparato se pueden realizar mediciones de 
materiales con valor de conductividad térmica entre 
0.03 W K-1m-1 y 0.17 W K-1m-1, con espesores 
menores a 47 mm, en un intervalo de temperatura 
de -5 °C a 60 °C con una incertidumbre relativa de 
±2% con un factor de cobertura k = 2. [2] 
En el caso ideal, el flujo de calor es en una 
dimensión a través de la muestra, desde la placa 
caliente a través de la placa fría en la dirección 
axial. 
En la figura 2 se muestra los flujos de calor 
conductivos que están presentes en un APCG; qe, 
es el flujo de calor efectivo, qg es el flujo de calor 
entre la placa caliente y la guarda y qb es el calor 
que transfiere al exterior por el borde de la muestra. 
Las dimensiones son L el espesor de la muestra, b 
el radio del área de medición y d el radio de la 
guarda. 
 

 

Fig. 2. Flujos de calor conductivos presentes en un 
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APCG. 

Se realizaron varios estudios y caracterización del 
APCG, entre los cuales están: 
• El estudio del efecto de borde qb, para 
obtener criterios de diseño y parámetros para 
evaluar el error teórico de un APCG [3]. 
• Un estudio de la distribución de temperatura 
en el plato caliente y la guarda teórico y 
experimental [4]. 
• Un estudio de la transferencia de calor 
anular qg, que muestra que la conducción de calor 
axial es el principal proceso de transporte [5]. 
• Estudios del efecto del material que se 
coloca en la guarda del APCG [6]. 
 
El Patrón Nacional es el origen de la trazabilidad de 
las mediciones de Conductividad Térmica de 
materiales aislantes. 
 
2.2. Patrón de medición de conductividad 
térmica para materiales de construcción 
 
Como complemento al patrón nacional de 
conductividad térmica se diseñó y construyó el 
patrón de medición de conductividad térmica para 
materiales de construcción (ver figura 3) que 
funciona bajo el mismo principio que el Patrón 
Nacional de Conductividad Térmica. Los criterios de 
diseño son los mismos que se utilizaron para el 
desarrollo del APCG. Una ventaja que proporciona 
éste sistema de medición es su capacidad de 
medición para espesores desde 50 mm hasta 200 
mm. Éste consta de 3 placas circulares de aluminio 
6061 seleccionado por su bajo peso y alta 
conductividad térmica de 609 mm de diámetro. 
Unidas por pernos de nylacero seleccionado por su 
alta resistencia y baja conductividad térmica, los 
cuales están empotrados a soportes de acero 
inoxidable los cuales se desplazan de forma vertical 
lineal por medio de cuatro barras roscadas, movidas 
por un sistema de poleas y un motor eléctrico con 
una relación de engranes para transmitir el par 
necesario a las barras roscadas. El motor a su vez 
se controla por un variador de frecuencia para 
seleccionar una velocidad lineal de desplazamiento 
vertical en las placas conveniente. Toda la 
instrumentación se controla mediante LabView 
desde una PC.  
 
Este patrón permite medir materiales con valor de 
conductividad térmica entre 0.2 W K-1 m-1 y 1.0 W  
K-1 m-1, con espesores desde 50 mm hasta 200 mm, 
en un intervalo de temperatura de -5 °C a 60 °C con 

una incertidumbre relativa de ±4 % con un factor de 
cobertura k = 2. 
 
Este patrón de medida da trazabilidad a las 
mediciones de conductividad térmica de materiales 
de construcción. 
 

 

Fig. 3. APCG  para materiales de construcción. 

 
2.3. Patrón de medida para materiales sólidos 
conductores 
 
Para determinar la conductivad térmica de solidos 
conductores se utiliza la técnica de flujo de calor 
longitudinal en estado permanente [7]. El patrón 
opera con un método que se conoce como de 
barras cortadas [8], el cual consiste en determinar la 
conductividad térmica de un material mediante el 
uso de un material de referencia al establecer un 
estado permanente de flujo de calor en el sistema. 
 

 
 Fig. 4. Esquema del método de barras cortadas 
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El patrón está formado por dos barras de un 
material de referencia con conductividad térmica 
conocida y la barra del material de interés a medir. 
En un extremo de la barra compuesta se coloca una 
fuente de calor y en el extremo opuesto se tiene un 
sumidero de calor, como se muestra en la figura 4.  
 
Para determinar la conductividad térmica se 
considera el problema de transferencia energía 
térmica por conducción en estado permanente [9], el 
análisis inicia a partir de la ecuación general de 
conducción. Si se considera que sólo existe flujo 
unidimensional se obtiene la ecuación de Fourier:   
 

     
  

  
 (5) 

 
Dado que el área trasversal de los materiales es la 
misma y las barras de referencia son del mismo 
material, el flujo de calor radial a través de la barra 
compuesta  se puede ignorar y por lo tanto sólo se 
presentan flujos de calor axial (unidimensional), se 
obtiene: 
 

   
     
     

[
   
 
(
     
     

)  
   
 
(
     
     

)] (6) 

 
donde        , es la distancia entre los termopares 
en cada una de las barras,        es la diferencia 
de temperaturas en cada barra con i=2,4,6 y    es 
la conductividad térmica de cada barra de 
referencia. 
Además, si las distancias entre los termopares de 
cada barra son iguales y el material de referencia es 
el mismo, se obtiene: 
 

    
  
 
(
       
   

) (7) 

 
donde    es la conductividad del material bajo 
medición,    es la conductividad del material de 
referencia,     y     son las diferencias de 
temperatura en cada una de las barras de referencia 
y     es la diferencia de temperatura en la barra 
bajo estudio. 
 

El intervalo de medida es de 20 W m-1 K -1  a 440 W 
m-1 K -1, en muestras cilíndricas de 19.1 mm de 
diámetro y longitudes de 2 cm hasta 15 cm. De 30 
°C a 500 °C en temperatura, con una incertidumbre 
del 5 % del valor medido como incertidumbre 
expandida con un nivel de confianza de 95 % 
aproximadamente. El patrón de medida de 

conductividad térmica de sólidos conductores da 
trazabilidad a las mediciones  de esta magnitud, que 
se realizan en el país. 
 
3.  Patrón de medida de 
conductividad térmica de fluidos simples. 
 
El método transitorio del hilo caliente es un método 
absoluto para la medición de la conductividad 
térmica de gases, líquidos, nano-fluidos y sólidos. 
Los dos factores que hacen único este método son 
su gran variedad de aplicaciones y su baja 
incertidumbre. El método puede alcanzar 
incertidumbres menores de 2 % en gases, líquidos y 
sólidos [9]. 
 
Este método se basa sobre la observación el 
incremento de temperatura de un alambre delgado 
de platino inmerso en el fluido bajo prueba, cuando 
a ese se le hace circular una corriente eléctrica, 
figura 5. 
 

 
Fig. 5. Esquema del incremento de temperatura en 

el alambre. 
 
3.1. Modelo físico 
 
La teoría del método transitorio del hilo caliente se 
deduce de la figura 6. Una línea fuente de calor, de 
longitud infinita, en posición vertical, con capacidad 
calorífica cero y conductividad térmica infinita se 
sumerge en un fluido denso isotrópico de tamaño 
infinito que tiene propiedades independientes de la 
temperatura y se encuentra en equilibrio térmico con 
el fluido en t=0. Si la transferencia de energía de la 
línea fuente a través de fluido es sólo por el modo 
de conducción, se resuelve la ecuación de 
energía(2) y se obtiene la ecuación de trabajo de la 
tecnica [10] 
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r→  
Ideal 

Fig. 6. Arreglo experimental ideal. 
 
Para conocer el incremento de temperatura de la 
línea fuente para tiempos mayores que cero, t>0, se 
resuelve entonces la ec. 2, cuya solución es [9]: 
 

  (    ) 
 

   
   

   

  
  

 (8) 

 
Así, si se mide el incremento de temperatura del 
alambre,    , y se grafica contra el logaritmo natural 
del tiempo, ln t, la conductividad térmica se 
determina entonces como [12]: 
 

  
 

   
 
   

   

 (    )

 (   )
 (9) 

 
Donde q es el calor por unidad de longitud del 
alambre en W m-1, m es la pendiente de la línea 
recta, la cual equivale a  (    )  (   )⁄  en K-1. 
 
El alcance de medición del patrón en conductividad 
térmica es de 0.2 W m-1 K-1 a 0.6 W m-1 K-1, opera a 
condiciones ambientales y tiene una incertidumbre 
relativa de 6 % del valor determinado con k=2. 
 
 
4. DISCUSIÓN 
 
La medición de la conductividad térmica es muy 
importante para mejorar la eficiencia energética de 
los sistemas actuales donde ocurran transferencia 
de energía térmica, dado el universo de materiales y 
substancia que se emplean en dichos sistemas, es 
necesario utilizar distintas técnicas de medición y en 
amplios intervalos de temperatura para ofrecer 
estos valores a los diseñadores, desarrolladores, 
fabricantes, investigadores y usuarios de estos 
equipos.  
 

Con los desarrollos presentados, el CENAM ayuda 
a diversos sectores de la sociedad a cubrir una 
pequeña parte de universo de mediciones que son 
necesarias para esos sectores. 
 
El universo de necesidades de medición lo podemos 
ejemplificar en la siguiente figura: 
 

 
 

Fig 7. Escala de conductividad térmica para 
diversos materiles a temperatura y presión normales 
 
En la figura 7 se puede apreciar que esta escala 
está cubierta de forma parcial por los sistemas 
desarrollados hasta la fecha en los laboratorios de 
propiedades termofísicas del CENAM. La región que 
no se encuentra cubierta por los patrones 
desarrollados y mantenidos por el CENAM es la 
región de sólidos no metálicos, es decir en el 
intervalo de conductividad térmica de 1 a 10 W m -1 
K-1 
 
Aún nos falta un largo camino por recorrer como 
que todos nuestros patrones de medida sean 
primarios, que nuestros patrones permitan medir a 
altas temperaturas, en el caso de fluidos también a 
altas presiones. Así, como diseñar patrones de 
medición para fluidos complejos, metales líquidos y 
nuevos materiales y nano materiales. 
 
5. CONCLUSIONES 
 
Se describen los patrones de medida desarrollados 
y mantenidos en el CENAM para la medición de la 
conductividad térmica en materiales sólidos 
aislantes, sólidos pobres conductores, sólidos 
conductores y fluidos, indicando claramente los 
alcances de medición de cada uno de ellos. 
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Una tarea a realizar es extender los alcances de los 
patrones de medida a altas temperatura y altas 
presiones y a bajas temperaturas. 
 
Se mencionan los patrones de medida ha 
desarrollar en el futuro inmediato, como son la 
medición de conductividad térmica de materiales 
aislantes a altas temperaturas (aislantes 
industriales), el sistema primario para solidos 
conductores, el sistema para fluidos complejos, así 
como investigar y desarrollar otras técnicas para 
metales-líquidos, nano fluidos, nano partículas y en 
general para nuevos materiales.  
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CARACTERIZACIÓN DE UN BAÑO TERMOSTÁTICO 

 
L. Lira-Cortés, R. Tinoco-Quintero, O. González-Rodríguez, S. García-Duarte  

Centro Nacional de Metrología, km 4.5 Carretera a Los Cués, El Marqués Qro. C.P. 76246 
llira@cenam.mx 

 
Resumen: Se describe el proceso experimental para obtener los perfiles de temperatura de un baño 
refrigerante termostático comercial.  
Se muestran sus características de estabilidad, reproducibilidad y gradientes térmicos, para conocerlos y 
mejorar sus características. 
Este baño es un auxiliar en la construcción del calorímetro para medir el poder calorífico del gas natural, por 
lo que es importante tener su caracterización y en su caso mejorar su desempeño. 
  
Key Words: Baño termostático, gradientes térmicos, caracterización de un baño. 
 
 
1. INTRODUCCIÓN 
 

En los laboratorios de Propiedades Termofísicas del 
Centro Nacional de Metrología (CENAM), está en 
desarrollo un sistema para medir el poder calorífico 
del gas natural mediante un calorímetro. Un auxiliar 
importante en el diseño y construcción de un 
calorímetro para la medición del poder calorífico del 
gas natural, es el baño termostático donde se 
colocará la cámara de combustión para trasferir la 
energía al líquido que se encuentra en el baño. Por 
esta razón es necesario tener muy bien 
caracterizado el baño que se empleará y en su caso 
mejorar su desempeño para alcanzar las 
características necesarias en el calorímetro. El 
método consiste en registrar valores de temperatura 
en el centro del baño con un termómetro de 
referencia fijo y monitorear vertical y 
horizontalmente el área de trabajo con un conjunto 
de termopares en una determinada configuración. 
Se observan las diferencias de temperatura entre 
los termómetros en cada posición donde se colocan 
y se determinan las características que presenta el 
baño, como estabilidad, repetibilidad y los 
gradientes de temperatura que el baño aporta. 
 
2. Equipos 
 
El baño que se utilizó en la caracterización  es un 
baño refrigerante Termostático comercial marca 
Hart Scientific modelo 7061,  similar al que se 
ocupará para medir la transferencia de energía de la 
cámara de combustión y según sus 
especificaciones, tiene las características que se 
muestran en la tabla 1. 
 
 

Tabla 1. Especificaciones según el fabricante para 
el modelo 7061. 

Rango de operación -60°C a 110°C 

Precisión ±1.0°C 

Estabilidad ±0.002°C a 0°C 
(metanol) 
±0.0015°C a 25° 
(agua) 
 

Uniformidad ±0.005°C a 0°C 
(metanol) 
±0.003°C a 25°C 
(agua) 

Potencia del calentador 500 y 1000 Watt 

Área del Tanque 36 cm largo x 25 
cm ancho x 30 cm 
profundidad 

Capacidad del Taque 44.9 litros 

 
En el baño se pueden utilizar líquidos como: agua, 
etilenglicol, metanol, y aceite mineral. 
 
En la figura 1 se muestra una imagen del baño 
termostático y sus principales componentes.  
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Fig. 1. Diagrama del Baño Hart Scientific 7061 (vista 

frontal, trasera y superior). 1) Control, 2) 
Termómetro de control, 3) Motor del agitador, 4) 

Tanque, 5) Sistema de calentamiento y 
enfriamiento. 

 
2.1 .Termómetro de referencia  

 
Para tomar la temperatura de referencia al centro 
del baño se utilizan los siguientes instrumentos: 

 
Lector de precisión marca Automatic Systems Lab., 
modelo F250 con certificado de calibración CNM-
CC-420-084/2012. 

 
Termómetro de Resistencia de Platino marca 
Automatic Systems Lab. (RTD), modelo T100-450 
con certificado de calibración CNM-CC-420-
084/2012. 

 
2.2 Termopares  

 
Las temperaturas del baño (excepto la de 
referencia) se miden con termopares encapsulados 
en tubos capilares de vidrio. Son del tipo T, calibre 
24. 

 
2.3 Selector de Canales 

 
Para seleccionar el termopar a medir se utilizan 2 
selectores de canales Selector Switch Low Thermal 
marca Guidline, modelo 9145A10. 

 
2.4 Multímetro 

 
El instrumento para medir la fuerza electromotriz es 
un multímetro de 8 ½ dígitos marca Agilent, modelo 
34584 con certificado de calibración CNM-CC-410-
345/2013. 

 
3. Desarrollo 
 
3.1 Construcción de termopares 
 
Los termopares tipo T se seleccionaron debido al 
intervalo de medición que cubren y  a su tamaño, ya 
que no son tan grandes como para afectar, de 
manera significativa, la estabilidad y el flujo de calor 
dentro del baño. 
 
Los termopares usados, fueron fabricados en  el 
laboratorio de Propiedades Termofísicas donde se 
desarrolla el proyecto y la calidad de soldadura fue 
evaluada con microscopio teniendo como criterio 
una unión homogénea representada por la 
formación de una esfera al unir los dos metales que 
conforman el termopar. 
 
3.2. Diseño del experimento 
 
Para iniciar la caracterización, se debe comparar un 
punto de referencia contra los demás puntos del 
espacio de trabajo. Para el punto de referencia se 
elige  el centro del espacio de trabajo debido a que 
es el lugar donde se colocará la celda del 
calorímetro. La posición y cantidad de los demás 
puntos se determinó realizando mediciones a partir 
del centro del espacio de trabajo a una profundidad 
de 15 cm como indica la figura 2. La prueba se 
realizó midiendo la temperatura con los termopares 
a diferentes distancias y los resultados se muestran 
en la gráfica 2. 
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Fig. 2. Diagrama de pruebas de medición. 
Mediciones realizadas hasta 15 cm de separación. 
 
De acuerdo a la figura 2 se midió a una distancia de 
1 cm hasta 15 cm con respecto a la referencia 
(RTD). 
 
La siguiente gráfica representa los resultados de las 
pruebas: 
 

 
Gráfica 1. Gradientes en los primeros 5 cm. 
 
En una distancia alrededor de 4 cm con respecto al 
RTD, el gradiente es casi constante por lo que se 
determinó el uso de 16 termopares para cubrir el 
área de trabajo. 
 
 La distribución final de los 16 Termopares junto con 
el termómetro (RTD) de referencia  se muestra en la 
figura 3. 
 

 
Fig. 3. Distribución de Termopares. 
 

En la imagen, 36 y 25 representan las dimensiones 
del área de trabajo dentro de la tina del baño (36 cm  
x 25 cm),  R4 representa el radio (4 cm) donde se 
supuso que no cambia la temperatura de acuerdo a 
las mediciones de la prueba. 
 
Una vez realizada la distribución de termopares en 
la superficie, se determina los niveles de medición 
considerando que la profundidad del tanque es de 
30 cm, se consideran  6 niveles con 5 cm de 
separación comenzando desde el fondo del baño 
como lo muestra las figuras 3-a y 3-b. 
 

 
Fig. 3-a y 3-b. Distribución de termopares y RTD 
dentro de la tina del baño considerando la 
profundidad de 30 cm. 
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3.3. Experimento 
 
Los termopares necesitan de un punto de hielo 
como referencia, por lo cual, cada selector switch 
tiene un termopar fijo que está en dicho punto. Los 
16 termopares se conectan a los selectores de 
modo que, para un selector; 9 termopares son para 
la caracterización del baño y el 10 es el punto de 
hielo, y para el segundo selector 7 termopares son 
para la caracterización y el termopar 8 sirve de 
referencia en el punto de hielo.  
 
El líquido utilizado en el baño es agua. Cuando el 
baño permanece estable a una temperatura de 25 
°C medida con el  RTD  en su posición, al centro del 
área de trabajo a una profundidad media,  se 
colocan los termopares encapsulados en el primer 
nivel al fondo del baño,  se espera a que alcancen la 
estabilidad térmica con el medio. Una vez estables, 
se mide cada termopar con el selector de canales y 
el multímetro. Las mediciones se realizan cada 10 
minutos hasta tener 10 datos de cada termopar, 
entonces se vuelven a repetir las mediciones, una 
segunda vez en la misma profundidad. Después se 
cambian al segundo nivel y se vuelven a repetir los 
dos conjuntos de mediciones, y así sucesivamente 
hasta haber registrado los datos de cada nivel, 
siempre manteniendo el RTD en su posición de 
referencia (indicado en las figuras 3-a y 4). 
 
En la figura 4 se muestra la disposición de los 
termopares en un nivel y a qué selector están 
conectados. 

 
Fig. 4. Imagen de la posición de los termopares. 
 

 Se muestra que los termopares T2 al T10 están en 
el selector número  1 y los termopares del T11 al 
T17 están colocados en el selector 2. 
 
4. RESULTADOS 
 
Dado que para los fines del calorímetro las 
mediciones se realizan en aproximadamente en 100 
minutos, nuestras mediciones se realizaron en ese 
intervalo de tiempo. 
 
4.1 Estabilidad 
 
La estabilidad del baño en el punto de referencia se 
muestra en la gráfica 2, para el peor de todos los 
casos que se tienen registrados, se mide con el 
termómetro de resistencia de platino. 
 

 
Grafica 2. Estabilidad del baño en el punto de 
referencia. 
 

 
Gráfica 3.  Estabilidad del termopar 17. 
 
4.2 Repetibilidad 
 
En la gráfica 4 se presentan los resultados de la 
repetibilidad bajo condiciones del laboratorio para el 
punto de referencia con la incertidumbre estimada. 
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Grafica 4. Repetibilidad en el punto de referencia. 
 
En la gráfica 5 se presenta la repetibilidad del 
termopar 17.  
 

 
Gráfica 5.  Repetibilidad del termopar 17. 
 
4.3 Perfiles de temperatura 
 
En las gráficas de 6 a 8 se muestran tres perfiles de 
temperatura en el baño a distintos niveles. 
 

 
Grafica 6. Perfiles de temperatura para los 16 
termopares en el nivel 1. 
 

 
Grafica 7. Perfil de temperatura para los 16 
termopares en el nivel 3. 
 

 
Grafica 8. Perfiles de temperatura para los 16 
termopares en el nivel 6. 
 
4.4 Gradientes de temperatura 
 
En las siguientes graficas se muestran los 
gradientes horizontales y verticales en las distintas 
posiciones: 
 

 
Grafica 9. Gradientes horizontales del nivel 1. 
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Grafica 10. Gradientes horizontales del nivel 6. 
 
En las siguientes graficas se muestran los 
gradientes verticales de dos termopares 
 

 
Grafica 11. Gradientes verticales del termopar 2, en 
los diferentes niveles. 
 

 
Grafica 12. Gradientes verticales del termopar 17, 
en los diferentes niveles. 
 
En las gráficas se concluye que los gradientes 
horizontales son muy grandes, el máximo gradiente 
registrado es de 0.66 °C presentado en el segundo 

nivel y el mínimo es de 0.4 °C que se presenta en 
los niveles 3 y 4 que representan el centro del baño. 
Se tiene que trabajar en reducir estos gradientes 
para mejorar la uniformidad térmica del área de 
trabajo, esta es una condición necesaria para la 
celda de combustión. 
 
Aunque los gradientes verticales son mucho 
menores (aproximadamente 0.2 °C) también es 
necesario reducirlos. 
 
5. CONCLUSIONES 
 
Se caracterizó el baño termostático comercial para 
conocer su desempeño; evaluando sus perfiles de 
temperatura, estabilidad, repetibilidad y gradiente 
térmico, se observa que no cumple con las 
especificaciones del fabricante. Para su empleo con 
el calorímetro es necesario definir una zona  donde 
se colocará la cámara de combustión, caracterizarla 
y disminuir los gradientes en ella, es decir, la 
variación de la temperatura en el baño termostático 
durante las mediciones del poder calorífico debe ser 
1 m°C. 
Este ejercicio cumple con el propósito de mostrar 
que es necesario diseñar un baño para fines 
específicos del calorímetro o realizar algunas 
mejoras al dispositivo comercial para que se pueda 
emplear con el calorímetro. 
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Abstract: The Centro Nacional de Metrología, CENAM, generates and distributes the official time for Mexico. 
Among its most demanded services stands the synchronization by internet. Some of those applications, like 
electronic signature, rely on the fact that the time stamps distributed by CENAM have not been modified by a 
hacker. There are commercial equipment time servers that distribute time stamps through internet by using 
mathematical encryption like RSA or similar. However this “classical” encryption is not complete secure 
against sophisticated hacking attacks. In order to develop advanced techniques for time stamping distribution 
by internet, CENAM has developed a new Quantum Key Distribution (QKD) algorithm that resist the most 
advanced hacking attacks as the Photon Number Splitting (PNS) attack and the Intercept-Resend with Faked 
States (IRFS) attack.  
 
1. INTRODUCTION 
 
This work has been motivated by an effort from the 
Centro Nacional de Metrología, CENAM, to develop 
new secure cryptographic methods to protect its 
time stamp dissemination service over the Internet 
for critical application. The time stamps distributed at 
CENAM are linked to the Coordinated Universal 
Time UTC(CNM). Nowadays, methods used to 
protect such data are supported on mathematical 
cryptographic algorithms which provided useful 
security services for data, at least for the time being. 
In the process to produce and distribute time 
stamps, the UTC(CNM) time scale, which is defined 
by a 1 pps (pulse per second) signal produced in 
terms of the atomic clocks ensemble of CENAM [1], 
is first converted to an electronic digital signal that is 
then released, as a synchronization signal, over the 
Internet by time servers. The time stamps delivered 
by CENAM play a main role in the security of the 
Information Technologies (IT) used to validate digital 
transactions. Particularly, the electronic trading 
process requires that such time stamps must be 
used to validate the electronic transactions 
performed over the Internet by the Network Time 
Protocol (NTP). This process has been binded to the 
national tax collector organization called Servicio de 
Administración Tributaria (SAT) in Mexico. Most of 
the main techniques used today related with the 
electronic authentication services, as the Rivest-
Shamir-Adleman (RSA) method, are supported on 
mathematical problems as the integer factorization, 
whose highly computational complexity has not yet 
proved. However, it is unknown if the integer 
factorization problem could be solved by 
deterministic algorithms as it was demonstrated for 
the primality problem although it was considered to 

be unsolvable deterministically. Due to the strategic 
role of the CENAM´s time stamps on a number of 
critical applications, we are also interested in 
securely distribute the UTC(CNM) by means of a 
photonic signal over dedicated fiber connections. 
Quantum Cryptography has emerged as a branch of 
the Quantum Information field and it has been 
developed to gain a maturity technological level. As 
it was stated by Charles Bennett and Gilles Brasard 
in [2], the security of Quantum Cryptography is not 
supported on high complex computational problems 
but instead in a physical principle from the Quantum 
Physics known as the Heisenberg uncertainty 
principle. The Heisenberg principle establishes that, 
even with the most advanced measuring system, 
non-commuting observables cannot be 
simultaneously measured with arbitrary low 
uncertainties. This peculiar property of the Quantum 
Physics can be used to detect the presence of an 
eavesdropper who increases the noise level of the 
communication channel when she intercepts the 
quantum states. At least theoretically, Quantum 
Cryptography has been demonstrated to be secure 
when single photonic sources are used. However, in 
recent years it has been shown several attacks that 
exploit technological vulnerabilities to break the 
security of Quantum Key Distribution (QKD) 
systems. In such attacks the eavesdropper exploits 
imperfections of the QKD experimental realization, 
as the detector system, so that the original quantum 
states are faked by the eavesdropper and the 
receiver detects the light pulses generated by Eve 
who remain hidden in the channel. So far, the most 
successful attack to QKD is the Intercept-Resend 
with Faked States (IRFS) attack that uses bright 
pulses to blind the photonic detectors.  We also 
discuss the security of the ack−QKD protocol in 
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presence of the PNS attack, perhaps the most 
difficult attack in QKD systems which are 
implemented with attenuated coherent states. In 
practice, the security of a QKD system relies not 
only on quantum mechanical principles, but it also 
significantly relies on the physical implementation of 
the protocol. Nowadays, technological detector 
loopholes of QKD systems have been 
demonstrated, and some successful attacks that 
exploit vulnerabilities of the Avalanche Photo Diodes 
(APD) have been performed. The ideal quantum 
scenario has been continuously reduced, thus 
requiring QKD protocols to be general device-
independent. In Ref. [3], we introduced a novel QKD 
protocol that uses weak coherent states and active 
basis measurement, capable of detecting such 
eavesdropping activity independently of the optical 
hardware implementation details. The ack−QKD 
protocol is a generalization of the well-known BB84. 
The main difference between them is that the ack − 
QKD protocol uses parallel and non−orthogonal 
states instead of non−orthogonal states as BB84. A 
single Quantum-flow based protocol defines a 
unique photonic gain because each bit is obtained 
from a unique non−orthogonal state. Frequently, the 
security of weak coherent BB84 implementations is 
supported on the capability to detect deviations in 
the photonic gain in presence of the eavesdropper. 
By contrast, in a double Quantum-flow based 
protocol the quantum states prepared by Alice are 
parallel and non−orthogonal and a secret bit can be 
derived from a single state (parallel or 
non−orthogonal) as usual, but also from the 
combination of two quantum states: parallel or non –
orthogonal. Alice transmits two consecutive quantum 
states to Bob each time to distill one secret bit. As a 
result, Bob obtains a distribution of single detection 
events (one detector click) and double detection 
events (two consecutive detector clicks). Thus, in a 
double Quantum-flow based protocol two photonic 
gains are produced: the photonic gain of single 
detection events and the photonic gain of the double 
detection events. 
 
 
2. QUANTUM FLOWS 
 
A Quantum flow based protocol is a generalization 
of the BB84. In Q protocols, Alice prepares and 
sends consecutively m quantum states to Bob who 
measures them using the same basis measurement. 
The m qubits are series of parallel or non− 
orthogonal states and they form a structure that we 
call ’m−qubit’ where m>1. If m=1, the quantum 
states are the usual non−orthogonal states of the 

BB84: {Z0, Z1, X0, X1}. The parallel states sent by 
Alice conform the parallel Quantum flow while the 
non–orthogonal states constitute the 
non−orthogonal Quantum flow. The parallel and 
non−orthogonal Quantum flows are randomly 
interleaved by Alice. Due to the inherent losses of 
any QKD system (on the channel and the detectors), 
m quantum photonic gains are produced in the 
detector system for i-detection events at Bob’s side, 
where i=1,..m. The main security advantage of this 
approach is that parallel and non−orthogonal states 
cannot be discriminated under the usual quantum 
basis measurement, thus the eavesdropper cannot 
take control of the n photonic gains simultaneously. 
We will use the notation mQ to denote the m basis 
measurements of a Quantum-flow protocol, so if 
m=2 the basis measurements are X and Z. In the 
three-Quantum flow protocol (3Q) m=3 and the 
measurement bases are X, Y and Z. 
 
We call ack−QKD to the 2Q protocol [8] which is the 
simplest Quantum-flow based protocol. The ack 
prefix is intended to denote that the second 
measurement acts as the acknowledgment of the 
previous measurement. The ack−QKD protocol is a 
double Quantum-flow based protocol. This means 
that it codifies one classical bit using two quantum 
states. Such encoding can be done by means of 
non−orthogonal or parallel states (See Figure 1). 
Alice chooses randomly between sending a pair of 
parallel or non–orthogonal states. In this context, we 
call bi-qubit to the pair of quantum states, parallel or 
non−orthogonal. Now, we summarize the ack − QKD 
protocol (see Figure 1): 
1. Alice chooses randomly between sending a 
non−orthogonal bi-qubit or a parallel bi-qubit. If she 
chooses a non−orthogonal bi-qubit she must pick up 
randomly one of the following states: 
{(X0,Z0),(X0,Z1),(X1,Z0),(X1,Z1)}, where the order 
between states X or Z is also chosen randomly. If 
she chooses a parallel bi-qubit she must select at 
random a bi-qubit from the set: 
{(X0,X0),(X1,X1),(Z0,Z0),(Z1,Z1)}. Then, she 
prepares the bi-qubit and sends it to Bob. 
2. Bob selects randomly the measurement bases X 
or Z to measure the incoming bi-qubit. 
3. Bob announces over the public channel his basis 
measurement and he also reveals weather the 
outcome he obtained is a double detected event 
(two matching 2M, or two non-matching 2nM), a 
single detected event (S-1 or S-2) or a lost bi- qubit 
(2L). 
4. In analyzing such results Alice tells Bob which 
cases must be discarded. 
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3. THE INTERCEPT RESEND WITH FAKED 
STATES (IRFS) ATTACK 
 
In the Intercept Resend attack the eavesdropper 
measures each photonic pulse sent by Alice and she 
replaces it with another pulse prepared in the 
quantum state that she has already measured. Eve 
successes 50% of the times in measuring the pulse 
in the correct basis measurement while Bob 
chooses half of the times the same basis as her, 
thus she generates a QBER of 50% * 50% = 25%. 
Faked States attack is an Intercept Resend (IRFS) 
attack where Eve is not interested in reconstruct the 
original states, but in producing instead light pulses 
that will be detected by Bob in a way that is 
controlled by her while not setting off any alarms. 
The legitimate parties can be fooled if the 
eavesdropper exploits imperfections of their optical 
system, so that they will assume that they are 
detecting the original quantum states while they are 
in fact detecting light pulses generated by Eve. 
These light pulses are called faked states (see Ref. 
[4]). In fact, if active basis measurement is used, 
Bob measures the faked states in the same basis of 
Eve half of the times. To install faked states, Eve 
can exploit some weaknesses of Bob’s detector as 
time-shift or quantum blinding [4-7]. 

We define the Quantum Photonic Error Gain (QPEG 
or simply ∆Q) as the deviation from the reference 
photonic gain that is caused by Eve’s apparatus at 
Bob’s receiver station when she performs the 
eavesdropping attack. Using the photonic gain 
model of [8], it is possible to establish if the 
eavesdropper can fulfill simultaneously the 
conditions ∆Q( + ,+ )=0 and ∆Q(± , )=0 where the 
symbols ( + ,+ ) and ( ± , ) denote the double and 
single detection events, respectively. To see that, let 
the eavesdropper to adjust freely ηBT and ηET which 
are the overall efficiencies at calibration time and at 
running time of the QKD system, respectively. The 
Eve’s goal is to make ∆Q(+ ,+ )AB=∆Q( + ,+ )EB and 
∆Q( ± , )AB=∆Q(± , )EB simultaneously. Here, the 
sub-indices AB y EB denote the absence and the 
presence of the eavesdropper. Thus, we get the 
following equations system: 
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Fig. 1 The qubits are illustrated as black dots in the 
bi-dimensional Bloch sphere representation. In a) 
the non−orthogonal states are right-angled in the 
sphere, in b) the orthogonal states are drawn 
diametrically opposed and in c) the identical (or 
parallel) states occupy the same place in the sphere. 
The measurement bases X and Z are depicted as 
horizontal and vertical lines, respectively. We 
present in a) an example of the bi-qubits used in the 
ack-QKD protocol, while in b) and c) we sketch the 
other possibilities for placing the pair of states in the 
sphere. In b) we address the case of orthogonal 
states. Parallel states are illustrated in c) that can be 
introduced in the protocol to produce secret bits as 
in the case of non−orthogonal states depicted in a).  
 
 
Which cannot be achieved in practice because it 
yields a negative value (for typical parameters 
ηBT=10−3, µ = 0.1 and Y0 ∼ 10−5) where µ is the 
mean value of the photonic source and Y0 is the 
background noise. This led us to the general 
condition for an m-gain channel: 
 

( )( )( )
µ

η
−

−+−
=

mm

BT
Y 2/2111ln 0   (3) 

where m is the number of photonic gains in the  
channel. Figure 2 shows the cases m = 2...5. Thus, 
although the eavesdropper takes the control of the 
channel (by means of ηBT and ηET) she cannot hide 
the attack. Figure 2 shows the m = 2…5 photonic 
gains.  
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Fig. 2 The transmission distance as a function of the 
photonic mean value for a multiple channel gain m.  
 
 
Also, we have computed that in the ack-QKD 
protocol when Eve tries QBER(+ ,+ )=0 she 
produces QBER( ± , )= 1/2- 2-3/2r. Conversely, if 
Eve makes QBER(± , )=0 she produces 
QBER( + ,+ )= 1/2 -  2-3r, where r=(e-μηET-Y0)/( e-μηBT-
Y0) where QBER denotes the Quantum Bit Error 
rate. 
 
4. THE PHOTON NUMBER SPLITTING (PNS) 
ATTACK 
 
In the BB84 protocol [2], the quantum states that 
Alice sends to Bob correspond ideally to single 
photons. However, due to perfect single photon 
sources are not technologically available yet, many 
QKD implementations use laser pulses which are 
attenuated to a very low level. In average, these 
laser pulses contain a very small number of photons, 
typically around 0.2 photons per pulse distributed 
according to a Poissonian distribution. In other 
words, most pulses actually contain no photons, few 
pulses only contain just one photon, and only a very 
small amount of pulses contain 2 or more photons. If 
a pulse contains more than one photon, Eve can get 
from it the extra photons and transmit the remaining 
single photon to Bob. Eve can store the photons she 
obtained from the multi-photonic pulses and wait 
until Bob reveals the basis measurements he has 
applied. Then Eve can measure the photons she 
stored by using the same basis measurement as 
Bob did. In this way she obtains information about 
the key without being noticed by Alice and Bob. This 

is called the Photon Number Splitting (PNS) attack 
[9]. 
To overcome the PNS attack a few protocols have 
been developed to be PNS resistant. Some of them 
are: Decoy QKD, SARG04, the Differential Phase 
Shift DPSK, and Coherent One Way COW. One of 
the most promissory alternatives is the Decoy QKD. 
In this protocol Alice prepares a set of quantum 
states in addition to the typical states of the BB84 
protocol. These extra states are called decoy states. 
Decoy states are used only with the purpose to 
detect the eavesdropping activity, rather than 
establishing the key. In order to produce the decoy 
states, Alice randomly uses different mean photon 
numbers on the photonic source. For example, she 
could send the first pulse with a mean photonic 
pulse of μ = 0.1, the second pulse with μ = 0.4, the 
third pulse with μ = 0.05, etc. Each different mean 
photon number has its own probability of producing 
more than one photon in the corresponding pulse. 
The mean photon numbers are the only difference 
between the decoy states and the standard BB84 
states. Therefore, Eve cannot distinguish a decoy 
state from a quantum key related state and the only 
information she gets is the number of photons in a 
pulse. Thus, decoy states can be introduced to 
secure the BB84 protocol against PNS attacks, while 
allowing high key rates. Same as BB84 protocol, 
Decoy QKD method establishes a single photonic 
gain in the quantum channel. Unfortunately, the 
Decoy QKD can be successfully attacked if Eve is 
able to adjust the gain of the quantum channel in 
order to set the QBER to zero. However, the 
ack−QKD protocol is simultaneously immune to a 
PNS attack and changes on the gain of the quantum 
channel. The ack-QKD protocol is resistant to the 
PNS attack according to the following: 
 

1) In the PNS attack the eavesdropper blocks 
the 1-photon states but she stores the multi-
photon states allowing at least one photon 
to reach Bob’s detection system. 

2) Eve cannot substitute the quantum channel 
because she cannot adjust simultaneously 
the multiple channel gain QPEG, from single 
and double detection events. As a 
consequence, Eve is forced to measure the 
1-photon states, from single and double 
states in order to guess the quantum states 
sent by Alice. In measuring the single 
states, parallel and non−orthogonal, the 
eavesdropper produces QBER = 0.25 (as in 
the BB84). On the other side, in measuring 
the double (non-empty) states, parallel and 
non−orthogonal Eve produces QBER = 0.5. 
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3) The QBER from the multi-photonic 

non−orthogonal states decrease a half for 
each copy of quantum states in Eve’s 
memory. By contrast, the multi-photonic 
parallel states do not contribute to increase 
the QBER because Bob reveals the basis 
measurements he used. The security of the 
ack–QKD protocol relies on Eve’s 
impossibility to mount a channel substitution 
attack without being detected and because 
the eavesdropper produces a QBER=0.5 in 
the 1-photon double (non-empty) states, 
parallel and non−orthogonal. 

 
By substituting the channel, Eve can adjust one of 
the two gains, single or double (non-empty) states, 
but she produces a QBER in the other gain. This 
contrasts with other PNS resistant methods in which 
Eve blocks the 1-photon states but she is capable to 
mount a channel substitution to adjust the photonic 
gain. Thus, in the ack−QKD the presence of Eve in 
the channel cannot remain undetectable. 
When the PNS attack is applied to the ack−QKD 
protocol, the eavesdropper captures at least one 
photon of the multi-photon states (parallel and 
non−orthogonal) and she waits for Bob’s 
announcements about the measurement bases he 
has used in order to apply the same measurements 
on her stored states. At Bob’s side a distribution 
over the following sifting instances is obtained: (2M), 
(2nM), (S-1), (S-2) and (2L), where each one may 
come from parallel or non−orthogonal states but 
only Alice knows those results. After Bob announces 
both the measurement bases (X or Z) and the sifting 
instances, Eve performs the measurements using 
the same measurement bases and she gets the 
same bits from the multi-photonic single sifting 
instances: (S-1) and (S-2), parallel and 
non−orthogonal. Also, the eavesdropper obtains the 
same results from the (2M) measurements of the 
parallel and (a half of the) non−orthogonal multi-
photonic states. However, she cannot obtain the 
secret bits from the 1-state (S-i) and (2M) sifting 
instances because the eavesdropper cannot 
distinguish between parallel and non−orthogonal 
states. To get the secret bits, Eve blocks the 1-
photon states which include single and double 
detection events from parallel and non−orthogonal 
states. In doing that, Eve introduces an error gain in 
the photonic gain of the single and double detection 
events. Then, Eve performs a channel substitution 
increasing the transmittance of the channel. The 
fiber channel transmittance between Alice and Bob 
is computed as TAB=10-αl/10 where α 

is the loss coefficient measured in dB/km and the 
length l is measured in km. Also, the local 
transmittance at Bob’s side ηB is computed as tBηD 
where tB is the internal transmittance of optical 
components and ηD is the quantum efficiency of 
Bob’s detectors. Then, the overall transmission and 
detection efficiency at Bob’s side ηBT is computed as 
ηBT= tBηDTAB [8]. 
 
However, in replacing TAB, Eve can adjust the 
photonic gain of the single detection events or the 
double detection events, but no both simultaneously. 
In contrast, Alice uses the double matching 
detection events (2M) and the (S-i) sifting instances 
which are compatible with the states she prepared to 
verify corresponding photonic gains, parallel and 
non − orthogonal. After the eavesdropper blocks the 
1-photon states, she performs a channel substitution 
to adjust the transmittance of the channel TAB. 
However, this activity produces error gains in the 
single and double detection events that are verifiable 
by Alice. 
 
The QPEG after Eve blocks the 1-photon states can 
be written as ∆Q = Q1 where Q1 is the gain of the 1-
photon states and it must be computed for the single 
and the double detection events. The error gain is 
∆Q(+ ,+ )=Q1(+)2=Q12 and ∆Q(± , ) = Q1(+)· 
Q1(-)  for double detection events and single 
detection events, respectively, where Q1(+)= (Y0 + 
η − Y0η)· μe-μ, Q1(-) = μe-μη − Y0, where η is the 
transmittance of the channel and the detectors at 
Bob’s side of the 1-photon states and Y0 is the 
background noise according to [14]. To remain 
hidden in the channel, the eavesdropper must adjust 
the transmittance TAB to achieve the two reference 
photonic gains Q( + ,+ ) and Q( ± , ) for the double 
detection events and single detection events, 
respectively. Since Q(+ ,+ ) ≠ Q(± ,  ), Eve can 
adjust TAB to Q12 or Q1·Q(−) but not both 
simultaneously. In other words, she cannot fulfill the 
conditions ∆Q(+ ,+ ) = 0 and ∆Q(± , ) = 0, thus 
the attack becomes detectable. If the eavesdropper 
adjusts TAB so that it produces a photonic deviation 
in one or in both gains she will introduce a 
detectable QBER to the system. As a consequence, 
Eve knows that she must not change TAB otherwise 
she will be detected. Now, the QBER that Eve 
produces is obtained according to the relation 
(0.5Q0+0.52Q1+0.53Q2+...)/(Q0+Q1+Q2+...) because 
the QBER of single detection events is 0.52 as in the 
BB84. In contrast, in absence of the attack the 
QBER of the system is given by (0.5Q0 + ed 
(Q1+Q2+ Q3...))/(Q0+Q1+Q2+...) where ed is the 
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detection error [14].  Since the probability to get a 
(compatible) matching measurement from the 
non−orthogonal double detection events is 0.52, we 
derived the error rate of 
the non − orthogonal double detection events as 
(0.5(Q0+Q1)+0.52Q2+0.53Q3+...)/(Q0+Q1+Q2+...) 
because the QBER from the multi-photonic 
non−orthogonal states decrease a half for each copy 
of quantum states in Eve’s memory. By contrast, the 
multi-photonic parallel states do not contribute to 
increase the QBER because Bob reveals the basis 
measurements he used. In the 3Q protocol we get 
the non−orthogonal double detection QBER 
according to the following relation 
(0.5(Q0+Q1+Q2)+0.52Q3+0.53Q4+...)/(Q0+Q1+Q2+...). 
 
5. CONCLUSIONS 
 
This work constitutes the first step to establish a 
Quantum Key Infrastructure to distribute securely 
time stamps by the Centro Nacional de Metrología, 
CENAM, Time and Frequency Division, of México. 
Derived from its research on quantum technologies, 
CENAM will deploy the Time Stamp Secure Transfer 
Laboratory by optical fiber where the technique 
developed in this work will be applied to enhance the 
security of the access services to the Official Time of 
México. This service has sensitive applications such 
as the Electronic Signature, banking, security and 
telecommunications. On the other hand, about 
20,000 computers in México use the CENAM 
synchronization service through the Network Time 
Protocol (NTP); most of them in turn synchronize 
other networks so they have an important multiplier 
effect. CENAM−NTP servers synchronize about 10 
million NTP devices daily and the number of direct 
synchronization requests is steadily growing. While 
many of such requests are not related to sensitive 
applications, few of them perform synchronization 
for security purposes and they are the main object of 
the Quantum Time Distribution we have initiated with 
this work. 
We have discussed the security of the ack−QKD 
protocol with parallel and non − orthogonal states in 
presence of the Photon Number Splitting (PNS) 
attack which is detected firstly by means of the 
Quantum Photonic Error Gain (∆Q) of the protocol 
but also by the QBER caused by the eavesdropper. 
The PNS attack is detectable because the 
eavesdropper cannot perform a channel substitution 
without being detected, so ∆Q ≠ 0 or QBER ≠ 0. We 
emphasize that the ack−QKD protocol does not 
require additional hardware other than the BB84 
protocol hardware and it can be implemented mostly 
at the high level as a software application.  
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Resumen: Los patrones nacionales de tiempo y frecuencia de los institutos nacionales de metrología que 
son miembros del Sistema Interamericano de Metrología (SIM) podrían obtener trazabilidad al Sistema 
Internacional (SI) de unidades mediante el método de comparación internacional en tiempo real denominado 
el tiempo de la red SIM (SIMTN) [1]. En este documento se presenta el método usado por el Instituto 
Nacional de Metrología de Colombia (INM) para mantener la trazabilidad de sus patrones internos y evaluar 
la incertidumbre de medición con que se reportan los resultados de calibración. 
 
 
1. INTRODUCCIÓN 
 
Desde el año 2008 dentro del laboratorio de tiempo 
y frecuencia del Instituto Nacional de Metrología de 
Colombia (INM) se han realizado proyectos de 
automatización con el fin de progresar en la 
capacidad de medición y calibración (CMC). 
 
Antes del año 2008 los métodos de calibración eran 
dispendiosos, dado que los datos eran registrados 
manualmente cada hora o se registraba un dato por 
día. Con el reto de desarrollar un sistema 
automático de medición sincronizado a la hora legal 
de la República de Colombia que permitiera generar 
trazabilidad a los patrones internos del laboratorio, 
se crearon dos proyectos de automatización usando 
el software LabVIEW®. El primer proyecto consistió 
en un comparador de fase de hasta ocho señales de 
frecuencia simultáneas. Y el segundo en una 
aplicación para cálculos automáticos de error, 
inestabilidad (varianza de Allan) e incertidumbre.  
 
Teniendo como referencia la escala de tiempo del 
SIM (SIM Time Scale – SIMT) [2], la importancia de 
éste proceso de automatización radica en que 
constituye la primera etapa de la creación de una 
escala de tiempo promediada nacional SIMT(INM) 
mediante el método de medición de bases de 
tiempo por diferencia de fase. Adicionalmente, se 
realizó una estimación de la incertidumbre mínima 
que el laboratorio puede ofrecer para el servicio de 
calibración aplicando el método mencionado.  
 
En el presente trabajo se realiza una descripción de 
cada una de las aplicaciones y una comparación de 
resultados de calibración interna desde el año 2008 
hasta el año 2014 para dos patrones, uno con 
oscilador de rubidio y otro con oscilador de cuarzo. 

2. COMPARADOR DE FASE DE HASTA 
OCHO SEÑALES DE FRECUENCIA 
SIMULTÁNEAS 
 
La aplicación fue desarrollada con LabView Real-
Time, haciendo uso de un chasis NI PXI-1031, de 
un controlador NI PXI-8195 y un digitalizador NI 
PXI-5105 de ocho (8) canales a una velocidad de 60 
MS/s (mega-muestras por segundo). En la 
aplicación se adquieren en tiempo real las señales 
de frecuencia de los osciladores conectados y se 
ejecuta la medición de fase con respecto a una 
frecuencia patrón (ver fig. 1) [3].  

 
2.1. Descripción de la aplicación 
 
Variables de procedimiento de adquisición: 
- Sincronización:  
La adquisición se ejecuta sincronizada a la hora 
legal colombiana obtenida de un servidor de tiempo 
del laboratorio del INM mediante interfaz RS-232. 
- Intervalo de adquisición (gate time en inglés):  
Es un (1) segundo, debido a que corresponde a la 
resolución de visualización de la hora legal. 
 
Variables de entrada: 
Se puede seleccionar desde uno (1) hasta siete (7) 
osciladores bajo prueba. De ésta manera, 
agregando el oscilador patrón, se obtiene la 
comparación simultánea de ocho (8) señales de 
frecuencia. 
 
Variables de salida: 
El resultado del valor de la medición de fase se 
expresa en unidades de tiempo (segundo – s –), y el 
símbolo de la i-ésima medición de fase es: 
 

xi = Medición de fase (1) 
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2.2. Entorno de la aplicación 
 
La figura 1 contiene un ejemplo durante la ejecución 
de la aplicación, en la cual se observa lo siguiente: 
- Lado derecho: 
Arriba: Indicador numérico del valor xi por segundo. 
Abajo: Señales de frecuencia de 10 MHz. 
- Lado izquierdo: 
Arriba: Hora en la que se efectúa la medición xi. 
Abajo: Histórico de valores xi adquiridos. 
 

 
Fig. 1. Ejemplo de medición de fase 

 
 
3. CÁLCULOS AUTOMÁTICOS EN TIEMPO Y 
FRECUENCIA 
 
3.1. Descripción de la aplicación 
 
Desviación fraccional de frecuencia: (frequency 
offset en inglés) se calcula en el dominio del tiempo 
como [4]: 

fof = 
−∆t

T
 (2) 

 
donde ∆t es la diferencia entre las mediciones de 
fase, xi,  y T es el intervalo de medición entre dos xi 
consecutivos. 

∆t = xi+1  −  xi (3) 
 
Varianza de Allan: Análisis estadístico no clásico 
que se refiere a una serie de mediciones tomadas 
durante largos periodos de tiempo, para la 
caracterización de osciladores de precisión. La 
ecuación es [4]: 

σy
2(τ) = 

1
2(N-2)��yi+1 - yi�

2
N-2

i=1

 (4) 

Donde: 
- yi : mediciones de fof, por tanto: 

yi = fof (5) 

Usando las ecuaciones (2), (3) y (5) en (4) se 
obtiene σy

2(τ) en el dominio del tiempo: 
 

σy
2(τ)=

1
2(N-2m)(mτo)2 � (xi+2m − 2xi+m+xi)2

N-2m

i=1

 (6) 

 
Donde: 
- N :  número de datos 𝑥i espaciados τ0. 
- τ :   tiempo de observación mτ0. 
- τ0 :  intervalo de tiempo entre lecturas. 
- m :  2n cálculos posibles. 
 
Incertidumbre expandida: La única componente 
de incertidumbre es la desviación de Allan, σy(τ), 
que se asocia a la estabilidad de un oscilador. Con 
un factor de cobertura de 2 para una distribución 
normal, se obtiene: 
 

 U(𝜏) = 2�σy(τ)� (7) 
 
3.2. Entorno de la aplicación 
 
En la figura 2 se observan los resultados para un 
conjunto de 600 datos, que corresponden a la 
medición de fase de un oscilador de cuarzo con 
respecto a un oscilador patrón de Cesio. 
 

 
Fig. 2.  Ejemplo de cálculos automáticos 

 
 

4. CAPACIDADES DE MEDICIÓN Y 
CALIBRACIÓN USANDO EL MÉTODO DE 
CALIBRACIÓN POR DIFERENCIA DE FASE 
 
Para estimar la incertidumbre estándar [5] de la 
desviación fraccional de frecuencia asignable al 
Patrón Nacional (Pat) de tiempo y frecuencia, se 
toma como referencia la escala de tiempo del NIST - 
SIMT(NIST), dado que es la más estable de las 
participantes en la escala SIMT, y tiene trazabilidad 
al UTC – Coordinated Universal Time. 
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4.1. Incertidumbre estándar de la desviación 
fraccional de frecuencia asignable al (Pat) 
 
La expresión de la incertidumbre estándar 
combinada por trazabilidad del patrón es: 
 

 u �fof−Pat� = √A+B+C (8) 
 
Donde: 

A = σy
2(τ)Pat−NIST (9) 

 
σy

2(τ)Pat−NIST es la varianza de Allan del Pat con 
respecto a SIMT(NIST). 
 

B = �
�fof(Pat−NIST)�

√3
�

2

 (10) 

 
fof(Pat−NIST) es la fof del Pat con respecto a 
SIMT(NIST). 
 

C = u2 �fof−NIST� (11) 
 
 u �fof−NIST� es la incertidumbre estándar de la fof de 
SIMT(NIST) (ver ítem 4.1.2). 
 
4.1.1. Desviación fraccional de frecuencia del 
(Pat) y su incertidumbre asociada 
 
De los registros del SIMTN se puede concluir que la 
fof y la estabilidad (τ aproximado de un día) de la 
escala SIMT(INM) con respecto a SIMT(NIST) son: 
 

�fof(Pat−NIST)�  < 10−13 (12) 
σy(21 h 20 min)Pat−NIST < 2.0×10−13 (13) 

 
4.1.2. Incertidumbre estándar asignable a la 
escala de tiempo del NIST – SIMT(NIST) 
 
Los valores D, E y F de la expresión de la 
incertidumbre combinada se obtienen con base en 
la circular T publicada por el BIPM [6]. 
 

 u �fof−NIST� = √D+E+F (14) 
 
Donde: 

D = σy
2(τ)NIST−UTC (15) 

 
σy

2(τ)NIST−UTC es la varianza de Allan de SIMT(NIST) 
con respecto al UTC. 

E = �
�fof(NIST-UTC)�

√3
�

2

 (16) 

 
fof(NIST−𝑈𝑇𝐶) es la fof de SIMT(NIST) con respecto al 
UTC. 
 

F = u2 �fof−BIPM� (17) 
 
 u �fof−BIPM� es la incertidumbre estándar de la fof . 
 
Analizando los datos de tres meses diferentes 
(Octubre a Diciembre de 2013) de la circular T 
publicada por el BIPM se calculó: 
 

σy(5 𝑑í𝑎𝑠)NIST−𝑈𝑇𝐶  < 1.3×10−15 (18) 
�fof(NIST−𝑈𝑇𝐶)�  < 4×10−15 (19) 

 u �fof−BIPM�  = 1.2 × 10−14 (20) 
 
Como el tiempo que emplea el laboratorio para 
adquisición de datos de una calibración es de 24 
horas aproximadamente, es necesario encontrar la 
σy(τ) para un día, para lo cual se puede asumir que 
el ruido predominante es el denominado “Ruido 
Blanco”, para el cual, el comportamiento de la 
estabilidad en función de τ se puede expresar así: 
 

σy(τ) = k τ−1/2 (21) 
 
Aplicando la ecuación (21) para τ de 5 días y de 1 
día, y reemplazando el valor de la ecuación (18), se 
obtiene: 
 

σy(1 𝑑í𝑎)NIST−𝑈𝑇𝐶  < 3.0×10−15 (22) 
 
De las ecuaciones (19), (20), y (22), en la (14): 
 

 u �fof−NIST�  = 1.3 × 10−14 (23) 
 
Introduciendo (12), (13), y (23) en (8): 
 

 u �fof−Pat�  = 2.1 × 10−13 (24) 
 
4.2. Incertidumbre estándar combinada para el 
método de calibración por diferencia de fase 
 
La expresión asociada al método de calibración es: 
 

 u �fof� = √G+H+I (25) 
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Donde: 
G = 𝑢2 �fof−𝑃𝑎𝑡� (26) 

 
 u �fof−𝑃𝑎𝑡� es la incertidumbre estándar del oscilador 
atómico de cesio, Patrón Nacional de Tiempo y 
Frecuencia. 

H =  σy
2(τ)inst (27) 

 
σy

2(τ)inst es la varianza de Allan del oscilador del 
instrumento con respecto al patrón. 
 

I = 𝑢2res (28) 
 
ures es la incertidumbre asociada a la resolución del 
dispositivo de visualización de la medición de fase. 
 
Con el propósito de calcular la incertidumbre 
mínima, se tomó el caso del mejor dispositivo que 
podría llegar al laboratorio para ser calibrado, el cual 
podría ser un oscilador atómico de cesio similar al 
Patrón Nacional, en cuyo caso se asume como 
parámetro de estabilidad el valor de la desviación de 
Allan reportada en la ecuación (13), es decir: 
 

σy(𝜏) inst ≈ 2×10−13 (29) 
 
La resolución del dispositivo visualizador para xi es 
10 femtosegundos (10-14), lo cual conduce a una 
resolución de igual valor para fof y en consecuencia: 
 

𝑢res = 
10−14

√12
 = 2.9×10−15 (30) 

 
De (24), (29), y (30), en (25) se obtiene: 
 

 u �fof�  =  2.9×10-13 (31) 
 
Debido al mínimo valor de 𝑢res, si se le es asignado 
un valor de cero en (28), entonces se obtiene el 
mismo valor reportado en la ecuación (31). En 
consecuencia, la ecuación para  la incertidumbre 
estándar combinada usada en los cálculos es: 
  

 u �fof� = �u2 �fof−Pat�+σy
2(τ)inst (32) 

 
4.3. Incertidumbre expandida para el método 
de calibración por diferencia de fase 
 
Ésta incertidumbre se determinó multiplicando la 
incertidumbre estándar combinada por el factor de 
cubrimiento k=2.0, con el cual se logra un nivel de 

confianza del 95.45 % aproximadamente para una 
distribución normal. 
 

 U = k * u �fof� (33) 
 
Reemplazando en (33) los valores de (31) y de k: 
 

 U = 5.8×10-13 (34) 
 
Aproximando por exceso, entonces la incertidumbre 
mínima (mejor capacidad de medición) del 
laboratorio es la siguiente: 
 

 U = 6.0×10-13 (35) 
 
 
5. RESULTADOS 
 
Se presentan tres gráficas para cada oscilador: 
 
a) Histórico de incertidumbre expandida: 
- Eje horizontal: Tiempo de promediación          

(τ = m𝜏0). 
- Eje vertical: Valor de  U reportado en los 

certificados de calibración respectivos. 
- Abreviaturas: no disciplinado (N.D.), disciplinado 

(D). 
 
b) Histórico de frecuencia convencional: 
Partiendo de la fof, se puede calcular el valor de 
frecuencia convencional de la señal de salida de un 
oscilador; dentro de la gráfica se incluyen las 
respectivas barras de incertidumbre para 𝜏 = 1 s. La 
ecuación asociada es: 
 

fconvencional = fsalida oscilador �1 + fof  ± U(τ)� (36) 
 
c) Comparación incertidumbres estándar – año 

2014: 
Debido a que con el sistema SIMTN se tiene un (𝜏0) 
de diez (10) minutos (equivale a 600 segundos), 
entonces para establecer los valores de la tabla 1, 
se contempla: 
 
- 𝜏 menor a 600 segundos, se toman como 

referencia los valores σy(𝜏)Pat registrados en el 
manual del fabricante.  

- 𝜏 mayor a 600 segundos, se obtienen de la 
comparación SIMTN del patrón durante las 
fechas en las cuales se efectuó la adquisición de 
datos para calibración del oscilador bajo prueba. 
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Referencia 𝝉 
(s) 

 u �fof−𝐏𝐚𝐭� 
(Hz/Hz) 

Manual de Fabricante 
Oscilador de Cesio  

marca Symmetricom  
modelo CsIII 4310B 

“Appendix A.2 
Performance Specifications” 

1 1.20E-11 
2 1.20E-11 
4 1.20E-11 
8 1.20E-11 

16 8.50E-12 
32 8.50E-12 
64 8.50E-12 
128 2.70E-12 
256 2.70E-12 
512 2.70E-12 

Registro del SIMTN [7] 
SIMT(INM) versus SIMT(NIST), 

para seis días consecutivos, 
Fechas:  

2014-02-07 a 2014-02-12 

1024 5.88E-12 
2048 2.22E-12 
4096 1.58E-12 
8192 1.21E-12 
16384 9.63E-13 
32768 7.58E-13 
65536 2.00E-13 
131072 2.00E-13 

Tabla 1. Incertidumbre estándar Patrón Nacional 
 
 
5.1. Resultados Oscilador de Rubidio 
 
El oscilador de rubidio (Rb) bajo prueba es de 
marca Symmetricom y modelo 8040C. 
 

 
Fig. 3.  Histórico incertidumbre expandida – Rb 

 
 

 
Fig. 4.  Histórico frecuencia convencional – Rb 

(𝜏 = 1 𝑠) 

 
Fig. 5.  Incertidumbres estándar de Rb – Año 2014 

 
5.2. Resultados Oscilador de Cuarzo 
 
El oscilador de cuarzo bajo prueba es de marca 
ROHDE & SCHWARZ y modelo XSD 2. 
 

 
Fig. 6.  Histórico incertidumbre expandida – Cuarzo 

 

 
Fig. 7.  Histórico frecuencia convencional – Cuarzo 

(𝜏 = 1 𝑠) 
 

 
Fig. 8.  Incertidumbres estándar de Cuarzo – Año 

2014 
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6. DISCUSIÓN 
 
En el año 2008, el método para calibración usó un 
contador de frecuencia, señales de 1 Hz bajo 
comparación y el intervalo de tiempo entre lecturas 
(𝜏0) de 60 segundos. Desde el 2009 se ha usado el 
método descrito en el presente documento, usando 
un equipo embebido (PXI), señales de 10 MHz y 
(𝜏0) de un segundo. En las figuras 3 y 6, se observa 
que la gráfica del año 2008 contiene los datos de 
mayor valor para  U. Es así que se evidencia la 
mejora en la capacidad de medición y calibración. 
 
En la figura 4, durante los últimos tres años se 
observa que el oscilador de rubidio disciplinado no 
presenta deriva. En la figura 7, se observa que el 
oscilador de cuarzo que no ha sido disciplinado si 
presenta deriva. 
 
Al tener como única componente de incertidumbre 
la desviación de Allan -ecu. (7)- en las figuras 3 y 6, 
se mantiene cercanía en la estabilidad de los 
resultados de calibración del 2009 al 2014, excepto 
en la segunda gráfica del 2014, en la cual se incluyó 
la incertidumbre por trazabilidad del patrón de cesio 
-ecu. (32)- ver figuras 5 y 8. 
 
En la figura 5, el oscilador de rubidio se mantuvo 
disciplinado al patrón de cesio, y se observa que 
para (𝜏) menores a 600 segundos la incertidumbre 
combinada es el mismo valor de σy(𝜏) inst, y para 
valores mayores corresponde a los valores del 
SIMTN (tabla 1). Lo cual evidencia que para (𝜏) 
largos, aunque el oscilador disciplinado en su 
estabilidad, σy(𝜏) inst, es de magnitud menor a 
1×10−12, al incorporar la trazabilidad por SIMTN, 
éste valor es el que predomina en la incertidumbre 
combinada. Es de importancia indicar que los 
valores de incertidumbre estándar de la tabla 1 son 
mayores al valor de la ecuación (24). 
 
En la figura 8, el oscilador de cuarzo no se 
disciplina, y σy(𝜏) inst es de magnitud mayor a 
3×10−12, por tanto la incertidumbre combinada se 
alinea a la estabilidad del oscilador bajo prueba, 
excepto para el punto de 1024 s. 
 
 
7. CONCLUSIONES 
 
Se diseñó un sistema automático de medición 
sincronizado a la hora legal colombiana que permite 
prestar servicios de calibración a osciladores de 
precisión. 

En el método de comparación de fase diseñado, la 
desviación de Allan, 𝜎𝑦(𝜏)inst, corresponde a la 
caracterización de la estabilidad de corto plazo de 
un oscilador de precisión. Sin embargo, aunque el 
oscilador bajo prueba esté disciplinado a un patrón, 
al incluir la componente por trazabilidad asignable al 
Patrón Nacional del INM dentro de la estimación de 
incertidumbre, entonces la incertidumbre expandida 
no es directamente proporcional a 𝜎𝑦(𝜏)inst. 
 
Se obtuvo el valor de la mínima incertidumbre 
expandida -ecu. (35)- asociado a la declaración de 
CMC que el laboratorio de tiempo y frecuencia del 
INM de Colombia ofrece en el servicio de calibración 
que aplica el método por diferencia de fase.   
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Abstract: The Ramsey spectrum obtained with ultra high resolution microwave spectroscopy of cesium-133 
using the CENAM´s Cs fountain clock (CENAM CsF-1) is reported. The optical and mechanical systems as 
well as the cycle of operation of the CENAM CsF-1 are discussed in detail. Ramsey fringes with linewidths of 
2.5 Hz were generated from the induced decay between two hyperfine levels of cesium-133 ground-state. 
These preliminary results were obtained as an effort to test the functionality of all systems involved in the 
CENAM CsF-1 operation, finding improvement areas for the experiment. 
 
 
1. INTRODUCTION 
 

The Centro Nacional de Metrología, CENAM, is 
currently developing a cesium fountain clock, called 
CENAM CsF-1. This kind of clocks are the best 
experimental reproductions of the unit of time, 

reaching uncertainties about 3×10
-16
 of the 

International System of Units (SI), the second [1, 2]. 
This paper presents a preliminary result on ultra high 
resolution microwave spectroscopy of cesium 133 
using the CENAM CsF-1. The main objective of this 
work is to test the functionality of the entire CENAM 
CsF-1 system, such as the optical, mechanical and 
microwave systems. Although the results are not 
definitive, they provide valuable information about 
optimum operating parameters and give us a clear 
direction in order to improve the experiment.  
 
The optical and mechanical system of the Magneto-
Optical Trap (MOT) are exposed in section 2, 
centering the discussion on the optical system 
based on Distributed Feedback Lasers (DFB), which 
present certain advantages respect to other types of 
lasers. The process to obtain the Ramsey signal is 
described in section 3. The flight region geometry, 
launching and detection sequence of atomic 
populations of cesium ground state are shown. As a 
preliminary test of the performance of the systems 
involved with the CENAM CsF-1, an exhaustive 
study of the operational parameters was conducted. 
Finally, a Ramsey spectrum corresponding to the 

0,4,6 2/1

2 == FmFs
 

0,3,6 2/1

2 ==→ FmFs ) 

transition is presented, showing agreement with the 
expected results. 
 
2. MAGNETO-OPTICAL TRAP SETUP 
 
The CENAM CsF-1´s MOT consists of a stainless 
steel sphere of 15 cm in diameter with 12 ports 
equipped with antireflection (T>99%) optical 
windows for 852 nm. For the cooling lasers and 
launching cycle (0, 0, 1) geometry was used, that is, 
four lasers are in the horizontal plane and two in the 
vertical axis. The pressure without Cs is around 10

-8
 

Pa, and partial Cs pressure stays in the order of 10
-6
 

Pa. The magnetic field gradient is produced using a 
pair of coils of 20 cm in diameter, positioned in the 
vertical axis, in anti-Helmholtz configuration. The 
maximum magnetic field gradient that can be 
obtained is around 6 G/cm. In order to minimize the 
impact of earth´s magnetic field in the MOT’s center, 
the trap is surrounded by three permanent magnets 
strategically positioned. 
 
As light sources, DFB lasers (Eagleyard, model 
EYP-DFB-0852-00150-1500-TOC03-0000), with a 
wavelength of 852 nm, 150 mW output power, and a 
linewidth around 1 MHz were used. Compared with 
extended cavity diode lasers (ECDL), DFB lasers 
are less susceptible to the acoustic noise and 
temperature changes, staying locked for several 
days [3, 4]. Two DFB lasers are used for cooling and 
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detection beams, and one more laser is used for re-
pumping beam. The cooling laser is obtained from a 
fraction of the master laser beam that is double 
passed through an Acoustic-Optical Modulator 
(AOM) (figure 1), with the intention of shifting its 
frequency to the red around 180 MHz. The resulting 
beam is employed to stabilize the laser using 
modulated frequency spectroscopy technique [3], 
where laser’s frequency modulation is performed in 
the AOM. Thus, the main beam of the master laser 
is modulation free and frequency stabilized -180 

MHz respect to the 4,6 2/1

2 =Fs 5',6 2/3

2 =→ Fp  

transition of 
133
Cs. 

 

 

 

Fig. 1. Schematic of double pass system of the 
Acoustic-Optical Modulators. Here M is for mirror; L 
lens; SF spatial filter; PBS polarized beam splitter; 

and λ/2, λ/4 represent 1/2, 1/4 wave plate. ∆ν is the 
frequency shift for cooling, post-cooling and 
launching process. 
 
A slave laser is stabilized by injection light technique 
with the aim to amplify the power of master laser. 
Three AOMs in double pass configuration (figure 1) 
are used to shift the slave laser beam. Two AMOs 
are used for the vertical beams and one AOM is 
required for the horizontal beams, being able to shift 
the frequency of the cooling beams from zero to 
around -80 MHz respect to the cyclic transition. The 
cooling beams pass through space filters and are 
expanded 1 cm in diameter, having maximum 
intensities of about 10 mW/cm

2
. Moreover, for 

detection laser, zero diffraction order beam of the 
AOM corresponding to the horizontal beams was 
used. This beam passes through another AOM 
(figure 1) to compensate the original red-shift of the 
master laser. Two lenses were used to build a 
telescope in order to reduce the diameter of the 
incident beam and increase the diffraction efficiency 
of the AOMs [5]. Figure 1 shows schematically the 

double pass system of the Acoustic-Optical 
Modulators used in the CENAMs MOT optical 
system. 
 
On the other hand, the re-pumping laser is stabilized 

to the 4,6 2/1

2 =Fs 3',6 2/3

2 =→ Fp  transition 

employing FM spectroscopy, where the current 
supply is modulated to obtain the error signal. The 
re-pumping laser light is superimposed on horizontal 

beams. In order to obtain circular polarizations (σ+ 
and σ-), quarter-wave plates are used in each of the 
six windows of the sphere. Additionally, to ensure 
the shutdown of the light beams, electromechanical 
shutters were utilized. 
 
3. RAMSEY SIGNAL MEASUREMENTS 
 
3.1. Experimental Setup 
 
A schematic of the CENAM’s Cs fountain clock is 
showed in figure 2. The flight tube consists of a 
copper made cylindrical vacuum chamber with 120 
mm internal diameter, 130 mm external diameter 
and 500 mm high. With the intention of break the 
degeneracy of the Zeeman levels, a constant 
longitudinal magnetic field (C-field) is generated by 
three coils; a main coil is wound along the entire 
flight tube, and two are wound on the tube ends in 
order to homogenize the magnetic field as possible 
along the all flight region. A graph of calculated C-
field is presented in Figure 3. 
 
Moreover, inside the flight tube there are two 
cylindrical microwave cavities designed similarly to 
those at PTB CsF1 [6, 7]. The reflection spectrum of 
the lower microwave cavity is shown in Figure 4. 
Also, the entire flight tube is surrounded by three 

concentric cylinders made of µ-metal with the aim of 
form a magnetic shield.  
 
To launch the atomic cloud, the frequencies of the 
vertical upward beam and the downward beam are 

shifted by  δ± , respectively, forming an upward 

traveling wave. The initial launching velocity of the 

cloud is δλ=Lv , where λ is the wavelength of the 
cooling laser. Figure 5 shows the timing diagram for 
the CENAM’s fountain clock operation. The load 
time of the MOT is around 3 s, in order to ensure the 
maximum number of trapped atoms. The magnetic 
field gradient is switched off remaining in an optical 
molasses stage around 100 ms (t1 figure 5). After 
that, launching and post-cooling processes are 
completed. At the end of this sequence, the cooling 
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lasers are turned off and the detection sequence 
starts. 
 

 
 
Fig. 2. Schematic of CENAM´s Cs fountain clock. 

 
 

 
Fig. 3. Calculation of the total magnetic flux density 
corresponding to the C-field. 

 
Fig. 4. Reflection spectrum of the lower microwave 
cavity, where the frequency values are relative to 
9192631770 Hz. 
 

 
 
Fig. 5. Timing diagram for cooling and launching 
process. 
 
The optimum operating parameters of the Cs 
Fountain were found experimentally. The initial red 

shift of the cooling lasers (∆ν0) was -16 MHz, the 
final value of the ramp frequency (∆νf) was -45 MHz, 
t2 = 2.5 ms, and t3 = 1 ms. Temperature dependence 

of the atomic cloud with respect to t2, t3 and ∆νf  is 
shown in figure 6, with δ = 2.1 MHz [8]. 
 
3.2. Ramsey signal detection 
 
The results presented here were carried out 
launching the atomic cloud 44 cm above the center 
of the MOT, that is, about 4 cm over the lower 

microwave cavity, using δ = 3.4 MHz. By virtue of no 
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optical pumping stage was performed to populate 

the 3,6 2/1

2 =Fs  state, the atoms-microwaves 

interaction promotes the induced atomic decay 

0,4,6 2/1

2 == FmFs
 

0,3,6 2/1

2 ==→ FmFs . To 

detect the relative populations of the atomic states 
after the cloud interacts with the microwave field in 
double pass, two detectors placed on opposite 
windows of the detection zone were used (detectors 
A and B, figure 2). Each detector consists of a Si 
photodiode together with an ultra low noise 
transimpedance amplifier (10

8
 V/A gain) and an 

array of lenses to focus the center of the detection 
zone. The detectors are separated 2 cm relative 
each other in the vertical so the cloud can be 
detected in different places and times during its 
descent. Figure 7 shows a typical detection signal. 
 
 

 
 
Fig. 6. Temperature measurements varying some 

operating parameters of the CENAM Cs-F1 with δ = 
2.1 MHz. Where launching time (LT) and sweep time 
(ST) correspond to t2 and t3 (figure 5), respectively. 

Final red shift (FRS) corresponds to ∆νf (figure5). 
 

A probe beam tuned to the 4,6 2/1

2 =Fs
 

5',6 2/3

2 =→ Fp  transition and a re-pumping beam 

were employed. Both beams travel the same path 
that the upward cooling beam.  When the cloud falls 
and passes in front of the first detector, the probe 
beam is turned on during 10 ms, interacting with the 

atoms in the 4,6 2/1

2 =Fs  state, at the same time 

they are removed from the cloud. The probe beam is 
then turned off for about 5 ms, while a re-pumping 
beam pulse is used to pump the remaining atoms 

from 3,6 2/1

2 =Fs    state to the 4,6 2/1

2 =Fs  state. 

After this, the probe beam is turned on again and the 

atomic population, previously in the 3,6 2/1

2 =Fs  

state, can be detected. The maximum values of the 
detected signals (respect to the background of the 
probe pulse) are used as a measure of the relative 

number of atoms in the 3,6 2/1

2 =Fs  and 

4,6 2/1

2 =Fs  states. Dividing each value of the 

number of atoms by the total sum, the normalized 
atomic population in each state is obtained. 
 
 

 
 
Fig. 7. Detected fluorescence corresponding to the 
detectors A and B. 
 
The microwaves were generated by a HR (high 
resolution) synthesizer [9] developed at National 
Institute of Standards and Technology (NIST) under 
a collaborative program between CENAM and NIST. 
The synthesizer was referenced to an active 
Hydrogen maser to ensure a good short time 
stability. This hydrogen maser has a frequency 

offset of about 1 × 10-13 relative to the UTC(CNM). 
The Ramsey pattern obtained with the CENAM´s Cs 
Fountain Clock is shown in figures 8a and 8b, where 
each point represents the average of 10 launches. 
Figure 8a shows the full spectrum, using a window 
of 100 Hz around the central frequency 
(9192631770 Hz) and a step of 0.5 Hz between 
measurements. A detail of the central part of the 
spectrum is shown in figure 8b. The increment here 
was 0.2 Hz and a window of 20 Hz, observing that 
the FWHM of the Ramsey fringes is about 2.5 Hz. 
Similarly, theoretical spectra were calculated using 
the following equation [10]: 
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where b is the Rabi frequency; Ω0 = ω – ω0 is the 
frequency detuning respect to the central angular 

frequency (ω0); τ is the transit time of atoms along 
the microwave cavity; T is the transit time of the 

atoms along the flight tube and ρ(τ) is the flight times 
distribution. Using the operation parameters of the 
CENAM CsF-1 the theoretical spectral are 
calculated (Figures 8c and 8d), showing a good 
agreement whit the experimental results. 

 

 
 
Fig. 8. Preliminary Ramsey spectrums of the CENAM CsF1 Fountain Clock. a) and b) Experimental 
spectrums. c) and d) Theoretical spectrums. 
 
On the other hand, the central fringe of the Ramsey 
spectrum is blue shifted around 2.7 Hz from the 
central value, due mostly to the magnetic field. An 
estimate of the C-field can be carried out using the 
Breit-Rabi equation [8]. For the case of the central 
resonance (with mF = 0), the dependence of the 

frequency, ν, respect to the magnetic flux density, 
B0, is given by: 
 

                 

( ) 2

02

HFS

2

22

B
HFS 1 B

h

gg JI

ν
µ

νν
+

+=  .            (2) 

 

Where νHFS = 9192631770 Hz, µB is the Bhor 
magneton, h is the Plank constant and gI and gJ are 
de g-factors of the nucleus and the electron, 
respectively. The magnetic flux density, B0, 
corresponding to a frequency shift of 2.7 Hz is then 
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about 8.62 µT. Note that this value is quite large 
compared to the values commonly used in this kind 
of experiments (of the order of hundreds of nT and 
frequency shifts around tens of mHz). As discussed 
in the introduction, the goal of this work is to 
evaluate only the functionality of the whole 
experiment, so that the value of magnetic field was 
completely arbitrary and its calculated value is 
merely illustrative. 
 
4. CONCLUSIONS 
 
Some preliminary results related with the generation 
of the Ramsey signal in the atomic fountain clock, 
CENAM CsF-1, were presented. As a first 
approximation a pumping procedure was not 

performed to populate the 3,6 2/1

2 =Fs  state to 

generate the Ramsey pattern. The induced atomic 
decay was used instead of the induced atomic 
transition, which is most frequently utilized in these 
experiments. As a consequence of this, a low 
population of atoms which participate on the 
Ramsey signal is obtained, Such population is only 
around 5 percent of total atoms in the cloud (figure 
7), due to the optical pumping to the 

4,4,6 2/1

2 ±== FmFs
 
states which is induced by 

the cooling process in the MOT. This is clearly 
inconvenient to have a good signal to noise ratio 
(SNR). It was necessary to carry out an average of 
several launches in order to improve the Ramsey 
spectrum. Also, the detection procedure using 
vertical beams instead of horizontal beams reduces 
the need of extra optical elements in the detection 
zone. 
 
In summary, the functionality of the CENAM CsF-1 
was tested, obtaining preliminary results that provide 
important information about the behavior of the 
whole system under operation. The optical system of 
the CENAM CsF-1 is currently under renovation. 
Several improvements are being made with the aim 
of increase the SNR on the Ramsey spectrum. The 
main change is related with the replacement of the 
DFB lasers by a high spectral purity laser (20 kHz 
linewidth) and high power (up to 2 W) coupled to an 
Ultra Low Expansion (ULE) optical cavity (2.3 kHz 
linewidth, 1.49 GHz free spectral range) [11]. With 
higher powers and high frequency stability, the 
number of trapped atoms can be increased, 
minimizing (or virtually eliminating) consequently, 
the frequency noise in the detection signals. Finally, 
an optical pumping process to increase the 

population in the mF = 0 state of any of the hyperfine 
levels of the Cs ground state will be implemented. 
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Abstract: We report recent results achieved within the Sistema Interamericano de Metrología (SIM) regarding 
the multinational cooperation program in the field of time and frequency metrology. We discuss the 
performance of the SIM Time Network (SIMTN) and the SIM Time Scale (SIMT). We emphasize results 
achieved during the time period from May 2013 to May 2014. We found a significant improvement in both 
accuracy and stability of the SIMT, with results in good agreement with the RapidUTC(UTCr) time scale 
published by the Bureau International des Poides et Mesures (BIPM). 
 
 
1. INTRODUCTION 
 
The Sistema Interamericano de Metrologia (SIM) is 
one of the five major regional metrology 
organizations (RMOs) recognized by the BIPM. SIM 
is the largest RMO in terms of land area, and its 
members are the national metrology institutes 
(NMIs) located in the 34 nations of the Organization 
of American States (OAS). The SIM/OAS region 
extends throughout North, Central, and South 
America and the Caribbean Islands. For a long time 
the SIM region faced several barriers that made it 
difficult to establish a successful cooperation 
program in time and frequency metrology. These 
barriers included large differences in both the 
populations of SIM nations and in the size of their 
economies. However, during the last decade SIM 
has established a very successful multinational 
cooperation program that has overcome these 
difficulties. The program simultaneously meets the 
needs of the well-establishedSIM laboratories, some 
of them with long international reputations in time 
and frequency metrology, as well as the needs of 
very small countries that are just beginning to 
establish their time and frequency laboratory.  
 
The SIM time and frequency coordination program 
has developed customized time transfer equipment 
that allow SIM NMIs to compare their clocks and 
timescales. Data from that equipment are processed 
by the SIMTN servers under common view and all in 
view GPS techniques.The development of this 
equipment and associated software, has enabled 
the formation of two measurement systems that 
have unified the time and frequency programs of 

SIM nations – the SIM Time Network (SIMTN) and 
the SIM Time Scale (SIMT).  
This paper discusses the performance of both the 
SIMTN and SIMT during the time period from May 
2013 to May 2014. Section 2 briefly describes the 
SIMTN and how measurementsof time difference 
are made, processed and published in real time 
through the Internet. Section 3 discusses the SIMT 
computation and its performance. Section 4 briefly 
discusseshow the SIMT scale is computed and how 
it is used to discipline some SIM national time 
scales. Finally,Section 5 presentsa summary.  
 
2. THE SIM TIME NETWORK (SIMTN) 
 
The SIMTN is a clock comparison network for the 
SIM region. It was developed by the SIM Time and 
Frequency Metrology Working Group (SIM TFWG) 
with support from the OAS. The SIMTN is based on 
common-view observationsof the Coarse / 
Acquisition (C/A) codes transmittedby Global 
Positioning System (GPS) satellites on the L1 carrier 
frequency of 1575.42 MHz. This technique is one of 
several that the BIPM uses to compare remote 
clocks and to compute Coordinated Universal Time, 
UTC. The common-view method is simple but 
effective. When two clocks are not at the same 
location, the time difference between them can be 
measured by simultaneously comparing both clocks 
to a common GPS satellite signal in “common-view” 
of both sites. The difference between the two 
comparisons reveals the time difference between 
the two clocks. In this case, the GPS signal is simply 
a vehicle used to transfer time from one location to 
another. 
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When the GPS is used, the method involves a GPS 
satellite(S), and two receiving sites (A and B), each 
containinga GPS receiver and a local clock. The 
GPS satellite transmits a signal that is received at 
sites A andB, and both sites compare the GPS 
signal to their local clock. Site A receives the 
satellite signal, S,over the path SA that has a delay 
of δSA. Measurements at Site A of the time difference 
between clock A and the GPS signal can be written 
as ∆TA = TA– TS- δSA, where TAandTS are the Clock 
A time and Satellite S time, respectively. Similarly, 
site B receives the satellite signal, S,over the 
pathSB with adelayδSBand measures the time 
difference ∆TB = TB – TS- δSB, where TBis the clock B 
time. Then, the difference between the two 
measurements ∆TA and ∆TB made at site A and site 
B, respectively, is anestimate of the time differences 
between the two clocks A and B. The time difference 
can be written as 
 
∆TAB = (TA– TS) – (TB – TS) = (TA – TB) -(δSA– δSB),(1) 
 
where ∆TAB is the time difference between clocks A 
and B. Delays that are common to both paths 
δSAand δSBcancel even if they are unknown, but 
uncorrected delay differences between the two 
paths add uncertainty to the measurement result. 
The components that make up the (δSA– δSB) 
errorterm include delay differences between the two 
sites caused by ionospheric and tropospheric 
delays, multipath signal reflections, environmental 
conditions, and errors in the GPS antenna 
coordinates. These factors can be measured or 
estimated and either applied as a correction to the 
measurement or accounted for in theuncertainty 
analysis. 
 
As of May 2014, 19 SIM NMIs have joined the 
SIMTN (Table 1).  The measurements made at each 
laboratory are transferred via the Internet to three 
SIM servers. The servers instantly process and 
publish the data in near real-time. With 19 
laboratories participating, the SIMTN is currently 
publishing 171(n2 – n / 2, where n = 19) bilateral 
comparisons in real time.  
 
The measurement results can be viewed with any 
web browser by accessing any of the three SIMTN 
servers located at the National Institute of Standards 
and Technology (NIST) in the USA, the National 
Research Council (NRC) in Canada and the Centro 
Nacional de Metrologia (CENAM) in Mexico. All 
three servers are linked from the web site of the SIM 

TFWG at http://tf.nist.gov/sim. Each server displays 
a real-time grid that shows the most recent time 
differences between SIM NMIs. The grids receive 
new data every 10 minutes, and refresh 
automatically every five minutes. If a user clicks on a 
time difference value displayed on the grid, a phase 
plot of the comparison for the current UTC day will 
appear in the web browser. The phase plots can be 
adjusted to include up to 200 days of data at once. 
The numerical results are also graphed as either 
one-hour or one-day averages and the time 
deviation (TDEV)and Allan deviation (ADEV) values 
for the selected data are automatically displayed. In 
addition to the graphs, numerical values for 10-
minute, one-hour, or one-day averages can be 
viewed in tabular form or copied to a spreadsheet for 
further analysis. 
 
 

Table 1. SIMTN participants as of May 2014 

Country NMI Year of first 
participation 

Time 
Standard 

UTC 
participant 

Antigua ABBS 2011 SIMTDO No 

Argentina  INTI 2007 
 

Cesium Yes 

Bolivia IBMETRO 2012 SIMTDO No 

Brazil  ONRJ 2006 Ensemble 
time scale 

Yes 

Canada  NRC 2005 Ensemble 
time scale 

Yes 

Chile  INN 2010 SIMTDO No 
Colombia  INM 2007 Cesium No 
Costa Rica  ICE 2007 Cesium No 

Ecuador CMEE 2012 GPSDO No 

Guatemala LNM 2007 GPSDO No 

Jamaica  BSJ 2007 Cesium No 

Mexico  CENAM 2005 Ensemble 
time scale 

Yes 

Panama CENAMEP 2005 Cesium Yes 
Paraguay  INTN 2008 SIMTDO No 

Peru  SNM 2009 Cesium No 
St. Lucia  SLBS 2010 SIMTDO No 
Trinidad / 
Tobago  

TTBS  2009 GPSDO No 

United 
States  

NIST  2005 Ensemble 
Time 
Scale 

Yes 

Uruguay  UTE  2008 Cesium No 
 
The real-time feature of the SIMTN allows all 
network participants to instantly compare their time 
standards to each other. This benefits all SIM NMIs, 
including those that already participate in the CIPM 
CCTF-K001.UTCunique key comparison for time 
and frequency and so contributing to the 
computation of the UTC. The SIMTN members that 
are UTC contributors can check the performance of 
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their standard without waiting for publication of the 
BIPM’s monthly Circular-T report, which includes 
results that are typically from two to seven weeks old 
at the time of publication, or for the weekly report of 
Rapid UTC (UTCr), where the results can be slightly 
older than one week.  Another advantage of the 
SIMTN is that data are reported every 10 minutes, 
as opposed to every five days in the case of the 
Circular-T, or every day in the case of reports of the 
UTCr. This fact makes it much easier to identify 
short-term fluctuations and to solve measurement 
problems [1, 2].  
 
The SIM time scales are referred to as SIMT(k), 
where kis  the acronym of the NMI. If a SIMTN 
member, let us say lab k, is also a UTC contributor 
(see Table 1), then the time scales UTC(k) and 
SIMT(k) are the same at their origin, that is, both of 
them are produced with exactly same clocks and 
algorithm but could differ in the point within the 
laboratory where they are defined. In other words, 
UTC(k) and SIMT(k) are equivalent in frequency,  
however, there may be a time bias between them 
due to cable delays. 
 
As an example of the data that the SIMTN produces, 
Figure 1 shows the time difference between the 
NIST and the NRC time scales as measured by the 
SIMTN from MJD 56600  to MJD 56800. Figure 
1also includes the time difference between NIST 
and NRC time scales when UTC and UTCr are used 
as common references. It must be mentioned that 
there is a systematic time difference between 
UTC(NRC) and SIMT(NRC) of about 13 ns. Such 
systematic time difference has been corrected in 
data shown in Figure 1. We have not found another 
systematic time difference between UTC(k) and 
SIMT(k) for k≠ 𝑁𝑅𝐶.As can be noticed from Figure1, 
SIMTN time difference data are in good agreement 
with those derived from the UTC and UTCr BIPM 
time scales. SIMTN produces similar time 
differences for any pair of SIM NMIs and those also 
are in good agreement with time differences when 
using UTC or UTCr data, if available.  
 
2.1. SIMTN data accessibility 
 
As mentioned earlier, SIMTN data can be 
accessedthrough three servers located at NRC, 
NIST and CENAM.  The servers are linked at a 
single web site (tf.nist.gov/sim).  In addition to the 
measurement results, the site offers free downloads 
of all publications related to the activities of the 
working group, and information about past and 
future working group meetings and workshops.  

 
The web site was redesigned in the early part of 
2014 to be HTML5 compatible, which eliminated the 
need for a Java browser plug-in.  The Java plug-in 
formerly required by the web site was not compatible 
with many mobile devices, including Android tablets 
and smartphones, Apple iPads and iPhones, 
Google’s Chrome operating system, and so on.  The 
redesigned web site allows the SIM data to be 
viewed and graphed from any mobile device, 
allowing staff members at SIM NMIs and other 
interested parties to check the performance of their 
time scale from any place at any time. 
 

 
Figure 1. Time difference between the NIST and 
NRC time scales as measured by SIMTN, BIPM 
through the UTC and UTCr.  
 
 
3. THE SIM TIME SCALE (SIMT) 
 
Time keeping for critical applications, such as the 
generation of the UTC(k) time scales, requires 
reliability, accessibility, stability and accuracy. In 
order to generate a reliable time scale that is 
protected against the failure of any single clock, it is 
common practice to maintain a set of clocks, usually 
referred to as an ensemble time scales, whose time 
output is based on the weighted average of the 
individual clocks. In addition to being immune to a 
single point of failure, an ensemble of clocks can be 
used to generate a time scale with metrological 
characteristics superior to those obtainable from any 
single clock. 
 
CENAM began work on SIMT in 2008 and it became 
an operational time scale in 2010.  Reference[3]  
presents a complete discussion of the SIMT 
algorithm and an analysis of its performance. 
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SIMT was designed with several characteristics in 
mind, specifically i) to be a continuously operated 
time scale, that is made freely available in real time 
via the Internet, ii) to include local NMI time scales, 
SIMT(k), as single “clocks” in the SIMT ensemble, iii) 
to not be dominatedbythe clock maintained by any 
individual NMI, and iv) to provide a traceability path 
to the SI for smaller laboratories that had not 
previously engaged in international comparisons.In 
particular, SIMT was designed to be an instantly 
accessible reference standard that can be used to 
monitor the performance of local SIM time scales 
and operational timing systems in the short, medium 
and long term.  The ability of SIMT to detect short 
term anomalies in SIMT(k) scales is particularly 
useful when compared to UTC, which is not 
available in real time, and which is insensitive to 
short term fluctuations.   
 
SIMT is a real-time time scale, like the local 
representations of UTC, UTC(k), that are generated 
by individual timing laboratories. It was designed 
with algorithms where exponential filtering is used to 
predict the time and frequency differences of the 
clocks with respect to the averaged time scale. 
Clocks are weighted by estimating their frequency 
stability in terms of the Allan deviation.  For SIMT, 
the weighting criteria are based on the inverse of the 
Allan deviation, which is computed by taking into 
account the previous 10 days of measurements. A 
10 day averaging period was selected to minimize 
the influence of GPS link noise on the computation 
of SIMT. Note that in our discussion we use the term 
“clock” to refer to the local SIMT(k) time scales, 
because each local time scale is treated as one 
clock in the SIMT computation. It is also important to 
note that in the case of the six SIM laboratories that 
contribute to both UTC and SIMT, SIMT(k) and 
UTC(k) are generated from the same physical signal 
but a time bias may exist due to cable delays. 
 
Here we will mention that on 56400 MJD (April 18, 
2013) we changed the criteria to assign weights of 
the SIM NMIs on their participation on SIMT 
computation. Before April 18, 2013, weights in SIMT 
were computed as:ω𝑖 ∝ 1

𝜎𝑖(𝜏)� , where ωi is the 

weight of the clock i and σi(τ) is the stability of clock i 
measured in terms of the Alan deviation. τ is an 
averaging period of 1 day. After April 18, 2013, we 
added a frequency accuracy term to the weighting 
algorithm. Currently, the weights on SIMT algorithm 
are computed according to ω𝑖 ∝ �1 𝜎𝑖(𝜏)� � ×

�1 |〈∆𝑓𝑖〉|� �, where |〈∆fi〉| is the absolute value of the 

frequency difference of the clock iwith respect to 
SIMT frequency. This simple change helped to 
significantly improve both the accuracy and stability 
of SIMT. The original model of weights ω𝑖 ∝
1
𝜎2𝑖(𝜏)� was not the best option for SIMT for several 

reasons. One of these reasons is that the frequency 
stabilities of SIMT(k) scales have a large dispersion 
among them and using Allan variance instead of 
Allan deviation for weights assignment would 
effectively eliminate contributions from most of 
SIMT(k) in SIMT, a trend we aim to avoid. 
 
We can analyze the performance of  SIMT by 
comparing it to UTC and UTCr. Figure 2 shows the 
time differences of the NRC time scale with respect 
to GPS time, SIMT, UTC, and UTCr from 56413 
MJD to 56790 MJD. From this figure we can notice 
that SIMT stability, for averaging periods of a month 
or longer, approaches the stability of UTCr. Time 
differences of SIMT with respect to UTC seem to be 
smaller than 10 ns. When analyzing the time 
differences of the NIST time scale (Figure 3) with 
respect to the GPS time, SIMT, UTC and UTCr, we 
arrive at similar conclusions.  
 

 
Figure 2. Time differences of the NRC time scale 
with respect to GPS time, SIMT, UTC and UTCr 
from 56413 MJD to 56790 MJD.  
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Figure 3. Time differences of the NIST time scale 
with respect to GPS time, SIMT, UTC and UTCr 
from 56413 MJD to 56790 MJD.  

 
 
Figure 4.Time differences of SIMT with respect to  
UTC when the NIST time scale is used as a 
“common clock”. 
 
If we compute the time difference of the SIMT with 
respect to  UTC when the NIST time scale is used 
as a common “clock”, we find that |UTC – SIMT|≤ 10 
ns for most of the time (Figure 4). Figure 5 shows 
the frequency stability of the time differences UTC – 
SIMT when the NIST time scale is used as the 
common reference. 
 

 
 
Figure 5. SIMT frequency stability when compared 
to UTC. The NIST time scale is used as a “common 
clock”. 
 
4. SIMT disciplined clocks 
 
The resources available to be devoted to frequency 
and time metrology are very limited at many SIM 
NMIs, and as a result, some laboratories operate 
rubidium clocks as their national frequency 
reference. The frequency stability of these clocks is 
limited to a few parts in 1012 per day, and as a result 
they require daily manual adjustment to keep time 
within 1 µs (1000 ns) of SIMT and UTC.  To 
eliminate the need for manual adjustment, a control 
system has been implemented to keep these 
rubidium clocks synchronized and syntonized to 
SIMT [4].  
 
The control system is currently implemented in 
Antigua and Barbuda, Bolivia, Chile, Paraguay, and 
Saint Lucia.The control system is driven by the 
SIMTN and SIMT.  Once the SIMT – SIMT(k) time 
differences are known, it becomes possible to lock 
the frequency and time outputs of the rubidium 
clocks to agree with SIMT by employing basic 
disciplined oscillator techniques. Disciplined 
oscillators allow accurate frequency and time 
signals, controlled by a common reference, to be 
simultaneously generated at multiple sites. They 
work by continuously measuring a local oscillator 
(LO) against a reference source, converting the 
difference between the LO and the reference to a 
frequency correction, and then applying this 
frequency correction to the LO.  By continuously 
repeating this process, a LO is disciplined so that it 
replicates the performance of the reference.   In this 
system, the rubidium clock is the LO, and the 
reference source is SIMT. 
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The frequency stability of a typical Rb clock is near 4 
× 10-13 at τ = 1 hour and about a factor of five worse 
(a few parts in 1012) at τ = 1 day, due to frequency 
drift and aging.  Both the short and long-term 
stability can be much worse than anticipated at 
some locations due to poor laboratory temperature 
control. As example of this SIMT discipline process, 
Figure 6 presents the time difference from 56650 
MJD to 56805 MJD of the SIMT(ABBS) time scale in 
Antigua with respect to SIMT scale after the 
disciplining process has been implemented.  

 
Figure 6. Time difference of the SIMT(ABBS) 
respect to SIMT after the SIMT disciplining process.  
Figure 7 shows the frequency stability of data in 
Figure 6. Both graphs are typical for any SIMT(k) 
time scale based on a single rubidium clock, if the 
SIMT disciplining system is implemented. 
 

 
Figure 7. Typical frequency stability for a rubidium 
clock when it is disciplined to the SIMT scale.  
 
 
 

5.  SUMMARY 
 
The Sistema Interamericano de Metrologia(SIM) has 
developed a number of measurement systems that 
are designed to coordinate frequency control and 
timekeeping throughout the Americas.  These 
systems include the SIM Time Network (SIMTN), the 
SIM Time Scale (SIMT), and the control system for 
SIMT disciplined clocks.  The performance of each 
of these systems continues to improve, and the 
results of recent SIMT measurements are in good 
agreement with published measurements of UTC 
and UTCr.   
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Resumen: Un patrón de frecuencias ópticas basado en un peine de frecuencias permite medir frecuencias 
ópticas directamente con relojes atómicos de Cesio. De esta manera la medición absoluta de frecuencias 
ópticas puede tener trazabilidad directa a la unidad de tiempo del SI, el segundo.Reportamos los avances en 
el establecimiento del Patrón Nacional de Frecuencias Ópticas que se desarrolla en el Centro Nacional de 
Metrología (CENAM), el cual está basado en dos peines de frecuencias ópticas cuyas frecuencias de 
repetición son 870 MHz y 1.2 GHz. 
 
1 INTRODUCCIÓN 
 

Muy pocos descubrimientos científicos han 
demostrado tener tantas aplicaciones en diversos y 
variados campos, como el láser. Dichas 
aplicaciones, sólo por mencionar algunas, van 
desde dispositivos electrónicos para 
entretenimiento, como reproductores de discos 
compactos o videojuegos, hasta complejos sistemas 
para comunicaciones que transportangrandes 
volúmenes de información a altas velocidades de 
transmisión por fibra óptica, pasando por 
aplicaciones médicas o de caracterización óptica de 
diversos materiales usados en la industria química y 
farmacéutica.Particularmente medicionesde 
altonivel de exactitud de la emisión de un láser 
(frecuencia ópticas), trazables a la unidad de 
tiempo, resulta de vital importancia en campos como 
la industria de las telecomunicaciones y en 
metrología dimensional y de tiempo y frecuencia, 
además de aplicaciones diversas en otros campos 
de la ciencia y la tecnología.En la actualidad el 
método de mayor exactitud desarrolladopara la 
medición absoluta de frecuencias ópticasse basa en 
los llamados peines de frecuencias. 
 

En este trabajo se presentan los resultados 
preliminares de lacaracterizacióndel láser de pulsos 
ultracortos de un segundo peine de frecuencias 
ópticas(FC-2) desarrollado en la Dirección de 
Tiempo y Frecuencia del CENAM, y que junto con el 
primer peine de frecuencias (FC-1) constituyen la 
base del patrón Nacional de Frecuencias Ópticas. 
La sección 2 ofrece un breve resumen sobre 
antecedentes en cuanto a medición de frecuencias 
ópticas. En la sección 3 se presenta el arreglo 
experimental del FC-2, así como los resultados de la 

caracterización de los mismos. Finalmente, se 
presentan las perspectivas y trabajo a futuro de este 
proyecto.  
 

2 MEDICIÓN DE FRECUENCIAS ÓPTICAS 
 

2.1 Antecedentes 
 

Antes del desarrollo de las llamadas cadenas de 
frecuencias[1], la frecuencia de la radiación 
electromagnética en la región óptica (cientos de 
TeraHertz) se determinaba por medio de 
mediciones de la velocidad de la luz y la longitud de 
onda de la radiación correspondiente. Lo anterior es 
posible utilizando la relación siguiente: 
 

� = �

�
.   (1) 

 

Dondec es la velocidad de la luz en el vacío y λ es 
la longitud de la onda de la radiación 
electromagnética en la región óptica. Usando 
métodos de interferometría láser y con la definición 
de la unidad de longitud del SI que se tenía en 
esemomento, basada en un número de longitudes 
de onda de la radiación de cierta transición de Kr-
86, se determinaba la longitud de onda de la radicón 
electromagnética en la región óptica. Por otro lado, 
a lo largo de varias décadas, se desarrollaron 
diferentes métodos para determinar,cada vez con 
mayor exactitud,la velocidad de la luz sin la 
necesidad de recurrir a mediciones de frecuencia 
(en la región óptica). Hacia 1972, usando 
interferometría láser, relojes de cesio y la primera 
cadena de frecuencias desarrollada en el NBS 
(actual NIST), se realizó una de la últimas 
mediciones  de la velocidad de la luz con la mayor 
exactitud en ese momento, arrojando un valor para 
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c de 299 792 456.2 (1.1) m/s, [2]. En la 15ª 
Conferencia General de Pesas y Medidas (CGPM), 
se recomendó el valor para la velocidad de la luz en 
el vacío de c = 299 792 458 m/s [3] y en el año de 
1983, durante la 17ª CGPM, se definió la unidad de 
longitud del SI, el metro, como la distancia que 
recorre la luz en el vacío en una fracción de 1/ 299 
792 458 de segundo, con lo cual,la velocidad de la 
luz en el vacío queda determinada con un valor 
exacto: c = 299 792 458 m/s [4].  A partir de ese 
momento, la frecuencia de las radiaciones 
electromagnéticas debió ser  determinadaen base 
únicamente a la unidad de tiempo del SI. Para 
radiaciones electromagnéticas en la región de 
microondas y radiofrecuencias, esto no representó 
mayor problema ya que por un lado, la frecuencia 
asociada a la definición del segundo (9192 631 772 
Hz), está en la región de las microondas, y por otro, 
la medición de estas frecuencias se ha realizado 
desde la década de los años 40 del siglo pasado de 
manera rutinaria usando electrónica 
convencional.Sin embargo, para frecuencias 
ópticas, esto representó una dificultad técnica muy 
fuerte debido a que, hasta ese momento, no existía 
la tecnología para contar directamente las 
oscilaciones ultrarápidasdel campo eléctrico de una 
onda electromagnética en la región óptica a efecto 
de referenciarlas a la unidad de tiempo. Las 
primeras mediciones absolutas de frecuencias 
ópticas, se hicieron con las ya mencionadas 
cadenas de frecuencias. Actualmente la medición 
absoluta de frecuencias ópticas, se hace de manera 
rutinaria con peines de frecuencia[5]. 
 
2.2 Láseres de pulsos ultra-cortos y Peines de 
Frecuencias. 
 

La base fundamental de los peines de 
frecuenciaestriba en los láseres de pulsos ultra-
cortos. Una descripción completa de los principios 
teóricos de estos láseres se puede encontrar en 
[5].Un laser de pulsos ultra-cortosvisto en el dominio 
de las frecuencia, con duración de pulso de algunos 
femto-segundos que operaen el llamado “amarre de 
modos” (mode locking), es un dispositivo que emite 
múltiples (desde cientos de miles hasta millones, 
dependiendo de la frecuencia de repetición del láser 
de pulsos ultra-cortos)frecuencias ópticas 
coherentes eigualmente separadas por una 
frecuencia común, precisamente la frecuencia de 
repetición (fr) de los pulsos de dicho láser. Los 
peines de frecuencias encuentran infinidad de 
aplicaciones en ciencia y la tecnología, teniendo una 
de sus principales aplicaciones en la metrología 
dimensional y de tiempo y frecuencia, brindando un 

vínculo directo entre la radiación electromagnética 
en la región visible (cientos de THz) y la región de 
microondas(decenas de GHz) permitiendo así,de 
una manera “sencilla” y evitando usar las complejas 
cadenas de frecuencias [6], la medición absoluta de 
frecuencias ópticas con trazabilidaddirecta a la 
unidad de tiempo del SI, el segundo. 
 
2.3 Medición absoluta de frecuencias ópticas 
usando peines de frecuencias. 
 
Como se ha mencionado anteriormente un peine de 
frecuencias es la manifestación, en el espacio de las 
frecuencias, de un tren continuode pulsos 
electromagnéticos de muy corta duración. Esta 
relación se representa gráficamente en la figura 1. 
Típicamente, en los peines de frecuencias ópticas, 
la duración de los pulsos esde unas decenas de 
femtosegundos con un espaciamiento temporal Tr 
(periodo de repetición), determinado por el tiempo 
que tarda un pulso en recorrer la cavidad del láser. 
Suponiendo que no existe dispersión cromática 
durante el viaje del pulso por la cavidad, el periodo 
de repetición está dado por: 
 

�� =
�
�
    (2) 

 
Donde L es la longitud de la cavidad y c es la 
velocidad de la luz en el medio. Por otro lado, el 
periodo de repetición está relacionado con la 
llamada frecuencia de repetición de los pulsos de la 
siguiente manera: 
 

�� =
�
	

= �

�
   (3) 

 

Como se ha mencionado, esta relación es válida si 
no existe dispersión cromática en la trayectoria que 
recorre el haz, pero dado que la trayectoria que 
recorre el haz dentro de la cavidad, cuenta con 
varios elementos, tales como espejos, lentes, el 
cristal de Ti:Za y el propio aire, los cuales dispersan 
cromáticamente el pulso, ensanchándolo a lo largo 
de varios ciclos,  la relación anterior no  es 
completamente válida, por otro lado, estas 
dispersiones se reducen significativamente con 
espejos compensadores, llamados espejos “chirp”, 
que contienen varias capas que reflejan la luz a 
diferentes profundidades dependiendo de la longitud 
de onda que incida sobre ellos, y la relación dada es 
una muy buena aproximación para estimar la 
frecuencia de repetición de un láser de pulsos ultra-
cortos. 
 

2.4 Determinación y estabilización de la 
frecuencia de repetición (fr). 
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La frecuencia de repeticiónfr es uno de los dos 
parámetros o grados de libertad más importante 
enun peine de frecuencia. fr determina la frecuencia 
de cada uno de los modos en un  peine de 
frecuencias. fresrelativamente fácil de 
medirutilizando un fotodiodo ultra-rápido y un 
contador de frecuencias estabilizado a un reloj 
atómico. 
 

 
Fig. 1.Relación entre un tren de pulsos ultra-cortos 
en el dominio del tiempo (a) con su correspondiente 
en el espacio de las frecuencias (b). 
 
Debido a pequeñas fluctuaciones en la temperatura, 
mismas que provocan variaciones en la longitud de 
la cavidad, además de otros factores, la frecuencia 
de repetición en un peine de frecuencias puede 
variar en varios cientos o incluso miles de Hertz. 
Esta variación en frecuencia provoca que el peine 
se abra o se cierre a manera de acordeón. Por 
medio de un control automático (referido también 
como lazo de amarre)electrónico y usando como 
actuador un elemento piezo-eléctrico acoplado a 
uno de los espejos de la cavidad, a fin de realizar 
pequeñas modificaciones en la longitud de la 
cavidad, la frecuencia frpuede ser disciplinada  a un 
patrón atómico de frecuencia en la región de las 
microondas, es decir a un reloj de cesio, de rubidio 
o un máser de hidrógeno, dependiendo del nivel de 
estabilidad que se desee, de tal manera que este 
grado de libertad del peine quede fijo.  
 
2.5 Determinación y amarre de la frecuencia 
CEO. 
 
Otro parámetro o grado de libertad que determina la 
operación de un peine de frecuencias, es la llamada 

frecuencia de corrimiento entre la portadora y la 
envolvente (frecuencia CEO por sus siglas en inglés 
Carrier Evelope Offset). Un análisis completo del 
origen de la frecuencia CEO (fo) está fuera del 
alcance de este trabajo. El lector interesado puede 
encontrar una buena explicación de este fenómeno 
en [7]. Nos limitaremos a mencionar que fose origina 
por la diferencia entre la velocidad de grupo 
(propiamente la velocidad del pulso) y la velocidad 
de fase (la velocidad de la onda portadora), debida 
principalmente a efectos de dispersión cromática en 
la trayectoria del haz,esta diferencia de velocidades 
provoca que la fase                                                                 
(φce en la figura 1) ,evolucione en el tiempode tal 
manera que después de un periodo de repetición 
del pulso Trep, se acumule una diferencia de 
fase∆φCEO,entre la portadora y la envolvente entre 
un puslo y el anterior, tal como se muestra en la 
figura 2. En el dominio del tiempo, este 
desfasamiento no tiene ni un efecto en el periodo de 
repetición del pulso, ya que la envolvente no se ve 
afectada. Por otro lado, en el dominio de las 
frecuencias,∆φCEO   produce un corrimiento rígido en 
la frecuencia detodos los modos del peine respecto 
de la frecuencia cero (origen). Este corrimiento en 
frecuencia es igual a 

�� =
�

�

∆�

	

= �

�
Δ������  (4) 

 
Tomando en cuenta los dos parámetros fry fo, la 
ecuación que determina la frecuencia del n-ésimo 
modo de un peine de frecuencias es 
 

�� = �� + ���   (5) 
 
donde n es un número entero, del orden de 105 a 
106, dependiendo de fr. Para la determinación de las 
frecuencias ópticas del peine de manera absoluta, 
éstas tienen que estar referenciadas a la transición 
hiperfina del 133Cs que define al segundo. De la 
ecuación (5) se observa, que dicha 
determinación,requiere la medición de dos 
frecuencias fr y fo, las cuales se encuentran en la 
región de las microondasLa medición de fo, por su 
propia naturaleza resulta más complicada que la 
medición defr. Existen métodos intereferómetricos 
[4] para determinar fo, sin embargo, el método 
mássimple y usado es el de autoreferencia del 
propio peine. Cuando el espectro del peine de 
frecuencias se expande a más de una octava, es 
decir, la región delas frecuenciasmás altas del 
espectro, es el doble de la región de las 
frecuenciasmás bajas del mismo, la medición de fo 
se facilita considerablemente. Usando un cristal 
generador de segundo armónico, se dobla la 
frecuencia de uno de los modos del peine (modo 
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n)de la región de baja frecuencia (rojo), la cual es 
aproximadamente igual a la frecuencia del modo 2n 
del mismo peine en la región alta de frecuencias 
(azul), haciendo una mezcla heterodina (batido de 
frecuencias) entre estas dos líneas, se obtiene la 
diferencia entre las dos frecuencias, la cual 
esprecisamente la frecuencia CEO. La siguiente 
ecuación da razón de este hecho. 
2�� � ��� = 2��� + ���� � �� + �2���� = �� (6) 

 
Una gráfica del esquema anterior se presenta en la 
figura 2. 
 

 
Fig.2Autoreferencia de un peine de frecuencias, que 
se expande a una octava, el cual consiste en doblar 

la frecuencia νn en el rojo y mezclarla con la 

frecuencia ν2n, en el azul. El batido de las dos 
frecuencias da la diferencia de las mismas, fo. 
 
2.6 Calibración de frecuencias ópticas 
 

Para medir de manera absoluta la frecuencia νl de 
un láser (láser bajo calibración), con un peine de 
frecuencias, es preciso mezclar de forma 
heterodina  νl con el k-ésimo modo del peine de 
frecuenciasνk, a efecto de generar una frecuencia 
de batido fb, (diferencia de frecuencia entre νly νk). 
De esta manera,νl queda determinado por la 
ecuación: 

�� = ��� � �� � �   (7) 
 
Todas las frecuencias(fr, fo y fb) del lado derecho de 
la ecuación anterior (3)se encuentran en la región 
de las radiofrecuencias o microondas y pueden 
medirse directamente con fotodiodos ultra-rápidos y 
contadores de frecuencia estabilizados a un máser 
de hidrógeno o a un reloj de cesio. Debido a que fo y 
fb, son frecuencias de batido, la medición de estas 
frecuencias no nos indica si dichas frecuencias son 
mayores o menores a la frecuencia con la que se 
están comparando, es decir si se deben sumar o 
restar de kfr de ahí que se requiera poner los signos 
� en estas frecuencias, por lo que en realidad se 

tienen 4 posibles soluciones a la ecuación anterior. 
En la figura 3 se presentagráficamente el caso para 
�� = ��� + �� � � . La determinación del signo + ó – 
se hace de manera directa, variandoprimeramente 
el valor de la frecuenciafr unos pocos hertz, El 
cambio relativo en la dirección de fb determina el 
signo de fb.Una vez determinado el signo de fb, se 
cambia ligeramente el valor de la frecuenciafo, y se 
observa nuevamente el cambio relativo en la 
dirección de fb. De esta manera se determina el 
signo de fo[9].En ambos casos la variación de las 
fercuencias se hace cambiando la frecuencia de 
referencia en los respectivos lazos de amarre. 
 

 
Fig. 3 Gráfica que representa la frecuencia bajo 

calibración en rojo (νl), en relación con el n-ésimo 
modo del peine de frecuencias en azul sólido. En 
azul punteado la frecuencia de los modos sin el 
corrimiento fo. Se presenta el caso para el cual se 
suma fo y se resta fb. 
 
El parámetro k(número de modo), puede ser 
determinado por medio de un medidor de longitud 
de onda óptico, previamente calibrado y con una 
resolución mejor que la mitad de la frecuencia de 
repetición del peine. Sin embargo, estos equipos 
son sumamente costosos y para tener una buena 
determinación del valor de krequieren ser calibrados 
frecuentemente. Para frecuencias de repetición por 
arriba de 500 MHz, es posible determinar el número 
de modo k sin la necesidad de contar con un 
medidor de longitud de onda [8,9]. Este método 
consiste en variar ligeramente fr, de tal manera que 
el modo k con el que se compara la frecuencia bajo 
calibración, y que produce el batido fbno cambie, de 
tal forma que tengamos un sistema de dos 
ecuaciones con dos incógnitas. 
 

�� = ���� + ��� + � �  (8a) 
�� = ���� + ��� + � �  (8b) 

 
(en este sistema ya se han determinado los signos 
correctos de las frecuencias de batido y por 
simplicidad se ha supuesto que son positivos). De 
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donde se obtiene � = !"#$!%#&�!'($!%(�

!
(&!
#
. Dado que la 

expresión anterior es un cociente, resulta claro que 
seguramente el resultado no será un número entero, 
sin embargo el número k, debe de ser un entero, por 
lo que se toma el entero más cercano del valor que 
da el cociente. Para tener una mayor seguridad en 
la determinación del número k, se recomienda hacer 
varias mediciones cambiando la frecuencia de 
repetición. Es importante notar que la 
determinación, de esta manera, del número k, tiene 
asociada una incertidumbre que es principalmente 
debida a las incertidumbres en la determinación de 
las diferentes frecuencias, sin embargo al tratarse 
de un número entero, en la práctica, y por los 
niveles de exactitud requeridos  su incertidumbre a 
nivel de entero debe ser cero. De lo contrario con 
una incertidumbre de tan solo una unidad en la 
determinación de k, para un peine de frecuencias de 
1GHz de repetición, se tendría una incertidumbre en 
la determinación de la frecuencia del modo k, mayor 
o igual a 1GHz.De esta manera la frecuencia 
absoluta de un láser bajo calibración queda 
completamente determinada usando cualquiera de 
las ecuaciones (4) y midiendoseis frecuencias en la 
región de las microondas.La incertidumbre asociada 
a la medición de νldebidaa las mediciones de las 
frecuencias involucradas, se calcula a partir 

de)���� = *�)����� + )����� + )��� �. Donde las 
u(fi) son las incertidumbres asociadas a las 
mediciones de las frecuencias en la región de las 
microondas las cuales se pueden determinar sin 
mayor problema al nivel de decenas de mili-
hertz,(incluso al nivel de mili-hertz).Para peines con 
frecuencias de repetición de 1 GHz,k es un entero 
del orden de5 ×	100, por lo que la incertidumbre en 
la medición de νles alrededor de 70 Hz, que 
representa una incertidumbre fraccional de partes 
en 1013, para frecuencias ópticas. 
 
2. ARREGLO EXPERIMENTAL 
 

En las figuras 5 y 6 se presenta un esquema y una 
imagen,respectivamente,del peine de frecuencias 
FC-2 del CENAM.Dicho peine consiste de una 
cavidad de anillo de cuatro espejos. El láser  de 
bombeo es un láser de alta potencia modelo Verdi-
V8, el cual se opera a 6 W de potencia en modo 
continuo, ambos espejos M1 y M2, tienen radios de 
curvatura de 30 mm y películas compensadoras del 
retraso de la dispersión de grupo (GDD, Group 
Delay Dsipersion)de - 70 fs2,  para 780 nm, el 
espejo M3 es un espejo convexo con radio de 
curvatura de 1 m y sin compensación, el acoplador 
óptico (OC), tiene una transmisión en 780 nm de 

98%,  el cristal de Ti:Za tiene un longitud  de camino 
óptico de 2 mm y está cortado en ángulo Brewster, 
con lo que se tiene un GDD de 58 fs2, el GDD total 
en el sistema es de -24 fs2. La longitud total de la 
cavidad es de 24.8 cm que corresponde a una 
frecuencia de repetición de los pulsos de 1.21 GHz, 
cada uno de los cuales tiene alrededor de 22 fs de 
duración. 

 
Fig. 4 Esquema del láser de pulsos ultra-cortos del 
FC-2, los espejos M1 y M2 son espejos 
compensadores de dispersión (Chirp mirrors), OC, 
es un acoplador óptico de 98%. 
 

 
 
Fig. 5 Imagen del peine de frecuencias FC-2. 
 
3. RESULTADOS 
 

En el recuadro de la figura 6 se muestra el espectro 
de emisión del láser de Ti:Sa del FC-2 en modo 
continuo. En el gráfico se observan dos líneas 
centradas en 776 y 823 nm respectivamente. 
Cuando el láser de Ti:Za opera en el modo de 
amarre de modos (mode locking) se obtiene una 
emisión alrededor de 813 nm con un ancho a la 
altura media de 40 nm, como se observa en la figura 
6. Dado que existe una relación estrecha a través 
de la trasformada de Fourier, entre el ancho del 
espectro de emisión del pulso y su 
duración,encontramos, quelos pulsos producidos en 
la cavidad, modelados a una forma 
secantehiperbólica cuadradatienen una duración 
mínima estimada de 22fs. En la figura 7 se muestra 
la frecuencia de repetición del láser pulsando a 1.2 
GHz. Se puede observar una emisión limpia sin 
frecuencias laterales parásitas y con un ancho a la 
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altura media alrededor de 100 kHz.En la figura 8 se 
muestra la frecuencia de repetición del láser de 
pulsos ultra cortos sin estabilizar durante un poco 
más de seis minutos, se observa un incremento en 
la frecuencia de repetición a razón de 100 Hz/s, esto 
debido principalmente a una disminución en la 
temperatura de la cavidad debidoal sistema de 
enfriamiento ubicado en la base de la misma. 

 
Fig.6Espectro de emisión del láser pulsado del FC-
2. la línea roja es un ajuste gaussiano. En el 
recuadro, la emisión en modo continuo.  

 
Fig 7. Espectro de la frecuencia de repetición del 
láser de pulsos ultracortos del FC-2. La señal 
proviene de un fotodetector ultra-rápido. 
 
4 CONCLUSIONES Y PERSPECTIVAS 
 
El CENAM ha desarrollado un segundo láser de 
pulsos ultracortos de Ti:Sa el cual forma parte del 
desarrollo de un segundo peine de frecuencias (FC-
2).Los dos peines de frecuencias, FC-1 y FC-2,  son 
parte central del desarrollo del Patrón Nacional de 
Frecuencias Ópticas. La frecuencia de repetición del 
FC-2 es alrededor de 1.2 GHz, lo cual facilita la 
determinación de cada uno de los modos del peine 
de frecuencias, reduciendo la incertidumbre en la 
medición de frecuencias ópticas, debido al hecho de 
contar con mayor potencia en cada modo y por otro 
al determinar con mayor exactitud las frecuencias 
de batido tanto de fo, como de fb.  

El siguiente paso consiste en desarrollar un sistema 
para la estabilización de la frecuencia de repetición 
del FC-2. Para este fin se agregará un elemento 
piezoeléctrico (actuador) en uno de los espejos de 
la cavidad para ajustar finamente la longitud de la 
misma por medio de un lazo de amarre electrónico y 
estabilizar la frecuencia de repetición al Patrón 
Nacional de de Tiempo (y frecuencia) del CENAM. 
Así mismo, se estará desarrollando el sistema para 
estabilizar la frecuencia de corrimiento CEO, para lo 
cual se utilizará un modulador acusto-óptico, que 
permite variar ligeramente la potencia del láser de 
bombeo, lo cual permitirá a su vez pequeños 
cambios en la frecuencia CEO. Un control 
automático estabilizará esta frecuencia al Patrón 
Nacional de Tiempo.  

 
Fig. 8. Frecuencia de repetición de láser de pulsos 
ultracortos del FC-2. 
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Abstract: Laser frequency stabilization byUltra Low Expansion (ULE) optical cavities is a recent strategy to 
create ultra-stable optical oscillators which are fundamental, among other applications, for the new atomic 
clocks generation based on optical transitions. We present a method to implement an ultra-stable optical 
oscillator based on an Extended Cavity Diode Laser (ECDL) with a linewidth less than 20 kHz and a high–

finesse ULE cavity with a quality factor (�) of	1.52	10�� and a linewidth one magnitude order smaller 
compared with the solitary laser´s linewidth. The coupling of the laser with the ULE cavity is made by using 
different ServoLoop Filters (SLF). This ultra stable laseris usedas a master laser in a Cs fountain clock. The 
stability is also evaluated calculating Allan Deviaton (ADEV) and obtaining comparable stability results with 
cesium commercial clocks for averaging times smaller than 1 minute. Finally, the generation of high spectral 
purity microwaves using frequency combs and ultra-stable laser oscillators is discussed as a future work. 
 
1. INTRODUCTION 
 
Since its materialization in the 60’s[1], the laser has 
been a fundamental tool in many scientific and 
technological applications. These light sources, with 
nearly ideal characteristics, are used as a tool in a 
wide variety of disciplines ranging from fundamental 
science to technological applications. Since more 
than a half of century, we have witnessed an 
impressive progress in high-precision 
measurementsusing laser systems, beginning with 
the HeNe continuous wave laser developed at Bell 
laboratories in the late 60’s. Almost immediately of 
the laser invention, pioneers of the stable laser 
epoch introduced optical heterodyne techniques to 
explore the stability of the laser’s optical frequency, 
expecting the few miliHertz linewidth predicted by 
the Schawlow-Townes formula for phase diffusion 
[2], and instead finding myriad physical processes 
that broaden and jiggle optical frequencies far 
beyond that narrow range. After decades and 
learning effort, most of these technical limitations 
can be now overcome using new ultra low thermal 
expansion materials to manufacture optical 
cavitieswhich coupled to a laser reduce its linewidth 
making it an ultra-stable oscillator.The intention to 
bring the oscillators’ stability to the limit, responds to 
many applications that require continuous 
improvements in both, laser’s stability andfrequency 
accuracy. The telecommunicationsspeed of growing 
and its ability to carry high volumes of data, for 

example, require anunprecedented precise time and 
frequency  
 
 
measurements. In the field of scientific research, 
cooling of neutral atoms [3, 4], Bose-Einstein 
condensation [5], precise measurements of the 
gravitational potential of Earth [6], development of 
atomic lasers [7] and tests of the fundamental laws 
of physics, are some of the most recent examples of 
the application of stabilized lasers, in particular 
semiconductor lasers.Frequency stabilization of 
semiconductor lasers requires good control of 
several parameters that affect the emission 
characteristics. Temperature and current are two of 
the most important. Nevertheless, in some 
applications the current and temperature control are 
not sufficient by themselves to have high stability 
and accuracy in the light emission, being necessary 
the use of high quality frequency references, such 
as resonant cavities and atomic or molecular 
systems. These references offer a high control over 
laser emission parameters including the linewidth, 
the average frequency and frequency stability. 
Among the best frequency references are the atomic 
transitions. In this context, spectroscopy has 
become a valuable tool not only for the study of 
atomic structure, but also for the construction of 
extremely stable frequency references 
[8].Nowadays, time and frequency metrology holds 
quantities that can be measured with the highest 
accuracy. In the International System of Units (SI), 
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the second is defined as the duration of 
9,192,631,770 periods of the radiation 
corresponding to the transition between the two 
hyperfine levels of the ground state of the cesium-
133 atom [9]. The unit of time is also used to define 
threeother units (meter, candela and ampere) in the 
new SI [10]and several other important physical 
quantities. Atomic clocks based on cesium atoms 
have achieved fractional uncertainties of 0.11 parts 
in 10

15
[11], in these experiments, the manipulation 

of atomic states with laser light is performed 
routinely in both, thermal beam atomic clocks with 
optical pumping, and atomic fountain clocks, whose 
main component is the Magneto-Optical Trap  
(MOT)[12, 13, 14].  
 
In this work we describe the implementation process 
of an ultra-stable optical oscillator using an optical 
Ultra Low Expansion (ULE) cavity and an Extended 
Cavity Diode Laser (ECDL) in order to useit as a 
master laser oscillator in a Cs fountain clock. Also, 
the stability for different average times respect to 
commercial cesium´s clocks are evaluated by using 
the Allan Deviation. Finally, as a perspective, 
generation of high spectral purity microwaves using 
frequency combs and ultra-stable oscillators is 
introduced. 
 
2.  EXPERIMENTAL DETAILS 
 
With the aim of operate the CENAM cesium fountain 
clock (labeled as CENAM CsF-1) based on an ultra-
stable optical master oscillator, some improvements 
on the CENAM CsF-1 set up (particularly in the 
optical part) have been done. The CENAM CsF-
1master continuous wave laser is a 
commercialECDL equipped with a low loss 
interference filter (RADIANT DYES, model Narrow 
DiodeA),with 2 W maximum output power, 852 nm 
wavelength (near to the cesiumD2 line), and 20 
kHzlinewidth. In order to condition the beam to be 
used in thefountain optical system, an array of 
cylindrical lenses and diaphragm are used. This 
laser is frequency prestabilized at the cooling 
transition of the cesium-133[|6

2
s1/2, F = 4> → |6

2
p3/2, 

F′= 5>]and further stabilized to the resonance 
frequency of an ULE optical cavity. The laser’s light 
is splitted to be modulated in four different acousto-
optic modulators, which are arranged using cat’s eye 
configuration [15] in order to control the frequency 
independently to carry out the cooling, launching 
and detection processes. The re-pumping laser is a 
DFB laser diode with characteristics as those used 
in the previous optical system[16]. This laser is 

frequency stabilized at the|6
2
s1/2, F = 3> → |6

2
p3/2, 

F′= 4>cesium transition using the same method as 

for the master laser. The vertical beams (upward 
and downward) are feed to the MOT using two 
optical fiber links. Due to the fact that optical fibers 
implemented do not maintain the light’s polarization, 
manual fiber polarization controllers were used in 
each link.The detection and re-pumpingbeams are 
superimposed to each of them while the horizontal 
beams are sent by air. With the intention of circularly 
polarized all beams,  4	⁄ wave plates are disposed 
in the MOT’s windows. The standard geometric 
arrangement,consisting of four horizontal beams and 
two verticals beams, is used. 
 
3. RESULTS 
 
3.1 Laser stabilization via ULE optical Fabry-
Pérot cavity 
 

In order to reduce the linewidth(≤ 20	���)  of master 
laser, an ULE optical cavity is used (Advanced Thin 
Films, model ATF-6020-4 A - 50mmNotched Cavity 
Assy). This cavity is designed to be resonant with a 
wavelength of 852 nm. The cavitylinewidth is less 

than 2.3	��� with a quality factor (�) of	1.52	10�� 

and a free spectral range (∆����) of 1.49 GHz. To 

maintain their high quality characteristics time 
invariant, the housing of the cavity is kept in a high 

vacuum atmosphere (1	10��	��) using an ionic 
vacuum pump. Temperature is controlled around 
20	℃within±1	 �. Additionally, this housing is 
isolated from environmental vibrations using a case, 
which absorbs eventual mechanical vibrations 
(acoustic noise).ThePound-Drever Hall 
technique[17]is used on the CENAM CsF-1set up to 
stabilize a extended cavity laser to an optical cavity. 
This technique generates an error signal which is 
used to lock the laser’s frequency through a 
ServoLoop Filter (SLF). The error signal is obtained 
usingreflected light from the cavity instead of 
transmitted light in order to measure, and suppress, 
frequency fluctuations that occur faster than the 
cavitycan respond. To monitorthe laser´s lock, and 
make the lock processmore efficient, we use 
anothererror signal from the D2cesium-133line. This 
signal is obtained using polarized velocity selective 
spectroscopy [18]and the laser is pre-stabilized at 
the Cscooling transition. To avoid magnetic 
interferences from external magnetic fields, the 

cesium’s cell is located inside of a double layeredµ-
metal magnetic shield.The cavity acts as a band 
pass optical filterandone of theresonancesis located 
at an arbitrary frequency, which is near to the 
cooling cesium’s transition frequency.Making a 
frequency scan, starting from the cesium’s cooling 
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transition and increasing the frequency, we found 
that the closer resonance frequency of the optical 
ULEcavity is spaced approximately 300MHz. Using 
the setup showed in figure 1, a separation of 299.48 

MHzbetween the cavity (!"#$) and the cesium’s 

cooling transition (!%�)was compensated in order to 
pre-stabilized and lock the laser using a defined 
frequency which corresponds with a resonance 
frequency of the optical cavity. The procedure used 
to compensate that frequency difference and obtain 
the light with the adequate frequency to be 
feededintothe MOT,consists in fix a constant shift to 
the blue (Δ!� = 77.74	)��) and adjust the frequency 

shiftlabeled asΔ!*until the zero crossing of both 

error signals coincide (Δ!* = −	72	)��). According 
to figure 1, a shift (Δ!�) to the blue is fixed for a 
consequent shift of the laser´s frequency to the red 
(	!# = !"#$ − 155.48	)��), because the laser is 

locked using cavity resonance frequency (!"#$). 
Once the SLF’s are activateda reduced linewidth is 

obtained (< 2	���)becoming the coupled system 
laser-ULE cavity an optical ultra-stable oscillator. 
The linewidth reduction is better depending on the 
velocity response of SLF1 to correct the laser’s 
frequency. In order to reduce the kinetic energy of 
cesium atoms, and thereby reduce its temperature 
(cooling and confinement process), the frequency 
feeded to the MOT (	!./0) should be shift to the red 

respect to the cooling transition (!%�) by 16 MHz, so 
that, via Dopplershift, the frequency difference is 
compensated and the cooling process occurs 
efficiently. To achieve that condition, Δ!1 =

−	80	)��andinconsequence,	!./0 = !%� −

16)��.The RF frequency selected for this AOM 
coincides with the optimum operation RF frequency 
of the AOM’s due to the light that is used to 
manipulate the atoms in the MOTshould have the 
mostpower possible. For optical cavity and cesium 
spectroscopy the amount of light needed is small, so 
the AOM’s can operate out of the optimum region.    

 

 
Fig. 1. Experimental setup implemented for stabilizing an optical oscillator respect to an ultra-stable optical 
cavity. Dot lines represent laser’s light and solid lines represent electrical connections. The acousto-optical 
modulators are arranged in double pass configuration (cat’s eye configuration) [14]. PBS: polarizing 
beamsplitter; M: mirror; λ/2: half-wave plate; λ/4: quarter-wave plate; L: lens; MOT: magneto-optical trap; 
AOM: acousto-optical modulator; SLF: servo loop filter. 

 

Simposio de Metrología 2014 
____________________________________________________

 
 

____________________________________________________
6 - 10 de Octubre, 2014 

_________________________________________

ISBN 978-607-96162-9-8 708 Simposio Metrología, Memorias 
CENAM



3.2  Frequency stability limit ofthe cesium-
133D2 line 
 
Although the optical cavity has features of high 
quality, such properties are not perfectly time 
invariant. Even when the frequency stability is 
brought to practical limits;there are slightly variations 
(hundreds of kHz)in the resonance frequency 
observed in long periods of time (weeks or months 
depending on the experimental conditions). 
In order to measure and evaluate these frequency 
changes, an invariant reference frequency should be 
used. The atomic references have these 
characteristics and, in this case, the cesium-133D2 

line is used. Specifically the transition |6
2
s1/2, F = 4> 

→ |6
2
p3/2, F′= 5>is used. To monitor the resonance 

frequency of the cavity, a similar experimental 
arrangement to that described in figure 1 is used.In 
this case, the switch before the laser is changed to 
position 2 and theoutput signal coming from 345* is 
led to a frequency RFgenerator and its output 

controls the AOM2 (Δ!6). In principle, the AOM's 
frequency shifts were set manually (Δ!7 =

69.74	)��	9	Δ!6 = 80	)��), so that, zero crossing 
of both error signals coincide as shown infigure 2 
and then, the laser is coupled to the optical cavity  
by activating the SLF, reducing its linewidth 
consequently. 
 

 
 
Fig. 2.Error signals with a similar zero crossing 
corresponding to cesium’s spectroscopy and optical 
cavity. The FWHM of the cesium´s dispersion-like 
signal is around 16 MHz, in contrast to cavity´s 
linewidth (2.3 kHz). The figure corresponds with an 
oscilloscope’s screenshot. 

 
As the cavity resonance frequency is moving, the 
error signals are separated and the loop filter servo 
sends a voltage signal proportional to that change, 
so that, the generator modifies the AOM’s frequency 
until the zero crossing coincidence condition is 

maintained. Therefore,  the RF generator’s output 
frequency contains information about the frequency 
differences between the cavity and cesium 
spectroscopy. In figure 3a)we presentthe frequency 
differences between the cavity and the D2 line 
(measuredintermittentlyover10 days). In that figure, 
each section correspondstomeasurements taken 
continuously every second during 7 hours in 
average. Figure 3b) presents the detailed behavior 
of the frequency differences during  day5. 
 
Due to its special characteristics, the short time 
stability of theULE cavityis much better than the 
stability offered by the cesium saturation 
spectroscopy.In order to resolve the changes in 
frequency difference that could be attributable to the 
cavity, it is necessary to take measurements for long 
periods of time (weeks) and ensure that variations 
are not associated with the saturation spectroscopy 
technique. In our case, due to experimental 
limitations referred to laboratory temperature control, 
which is maintained within ±	0.5℃, there is a change 
in position of the optical elements associated with 
thermal expansion or contraction.  
 
According to this, frequency differences changes in 
the medium term (a few hours) are also attributed to 
the cesium’s spectroscopy because the alignment 
alterations produce a voltage change that is 
interpreted wrongly for the servoloop filteras a 
frequency variation. 
 
On the other hand, figure 4 presents a graph of Allan 
Deviation (ADEV) for different averaging times of 
data shown infigure 3 b).This stability result is 
compared with stabilities of a standard and a high 
performancecommercial cesium clock [19]. In 
addition, the ADEVof the frequency difference 
measurements (figure 3b).)are also calculated. 
According with figure 4, for averaging times smaller 
than 1 minute, the relative stability of de optical 
cavity vs. cesium saturation spectroscopy is 
comparable to the commercial Cs clock´s stability. 
 
For longer times, this stability is degraded mostly 
due to misalignments in the cesium’s spectroscopy. 
Hence, it is necessary to improve the experimental 
arrangement of cesium´s spectroscopy in order to 
minimize these fluctuations. Once characterized the 
stability, it is possible to make corrections to the 
laser’s frequency, so the Cs fountain clock can 
operate for long periods of time, allowing the 
inclusion of it in time scale to evaluate the time scale 
stability and accuracy. 
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Fig. 3. Frequency differences between ULE cavity 
and cesium saturation spectroscopy. a) 
Intermittently during 10 days. b) Continuously 
(seconds) during 6.7 hours for day 5. 
 

 
 

Fig. 4.Allan deviation corresponding to 
measurements of figure 3 b). 
 
3.3 Generation of microwaves with high 
spectral purity using frequency combs: Future 
work.  
 
Once characterized, the ultra-stable optical oscillator 
can serve as a frequency reference (master 
oscillator) to stabilize at least one of two degrees of 

freedom of a frequency comb[20] in order to 
generate microwave frequencies to interrogate the 
clock transition in the atomic fountain. A schematic 
of the entire system is shown in figure 5. The laser 

frequency, !#,is compared with the frequency of a 

frequency comb tooth, !:(closest to !#), so that the 
beat frequency, �; = !: − !#(1),is stabilized to a 

reference frequency, ��, using a phase detector. 

Thus �; = ��. 

The offset frequency, �<, is stabilized using the self-
referencing method [20]. The frequency of the nth 

tooth, !:, can be found as !: = �< + >��(2), where 

��is the pulse repetition rate. This frequency is 
doubled and compared with the 2n-th tooth 

frequency, !*:, resulting 2!: − !*: = �<. Similarly to 

�;, �< is stabilized to a reference frequency, �*, to 

have �< = �*.From equations (1) and (2), the pulse  
 
repetition rate can be solved obtaining the following 
equation: 
 

�� =
?@��AB�C

:
(3) 

 
According with equation (3), the pulse repetition rate 
inherits the stability characteristics of the ultra-stable 
optical oscillator where > represents the scaling 
factor. Therefore, microwave frequencies with high 
spectral purity and high stability are obtained. 
 
4.        CONCLUSIONS 
 
The operation of cesium fountain clocks using ultra-
stable oscillators is a novel strategy to manipulate 
atoms more efficiently, improving the detection 
process and consequently also improving the signal 
to noise ratio (S/N), which implies a better clock 
stability.  
 
Also, the generation of high spectral purity 
microwaves using frequency combs permitsto 
achieve better short-term stabilities than traditional 
microwave oscillators, and consequently improve 
the performance ofcesium fountain clocks in the 
short-term.To bring these benefits to the 
CENAMCsF-1, improvements in the spectroscopy 
technique should be made. That in order to ensure 
that frequency variations contain information of the 
optical cavity with the aim to perform real-time 
corrections and,therefore, be able to operate the Cs 
fountain clock for long time periods. Despite that, our 
results are comparable with commercial Cs clocks 
for short averaging times (smaller than 1 minute). 
 
Among the motivations at CENAM to develop ultra-
stable optical oscillators isrelated with the idea to 
push the state-of-the-art of atomic time keeping in 
with the aim to redefine the unit of time in terms of 
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an optical transition instead of a transition in the 
microwave region. ULE cavities and optical clocks 
allow optical frequencies to reaching limits ever 
imagined for their stability and accuracy. Ultra stable 
and ultra accurate optical frequencies permit the 
study of fundamental physics and development of 
new strategic technologies. 
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Fig. 5. Schematic of CENAM´s cesium fountain using an ultra-stable laser as master oscillator based on a 
frequency comb.Dot lines represent laser’s light and solid lines represent electrical connections. 
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Resumen: El Centro Nacional de Metrología, CENAM, a través del laboratorio de Escalas de Tiempo de la 
Dirección de Metrología de Tiempo y Frecuencia, genera la Hora Oficial de Los Estados Unidos Mexicanos 
mediante un conjunto de relojes atómicos de cesio. La Hora Oficial se disemina a todo el país por diferentes 
medios, siendo el INTERNET el medio que más se utiliza para este propósito. El CENAM atiende diariamente 
más de 17 millones de peticiones de sincronía a través del protocolo NTP (Network Time Protocol).  Este 
trabajo presenta un estudio sobre el nivel de sincronía a la Hora Oficial que un usuario alcanza a través de 
los servidores de tiempo NTP del CENAM. Así mismo, presenta resultados del nivel de Jitter de la red, el cual 
tiene un efecto adverso en el servicio de sincronía por NTP a la hora oficial.  
 
1. INTRODUCCIÓN 
 

Entre las funciones del Centro Nacional de 
Metrología, CENAM, se encuentra la de diseminar la 
exactitud de los patrones nacionales de medida. Lo 
anterior se realiza por medio de servicios 
tecnológicos de la más alta calidad a fin de 
incrementar la competitividad del país, contribuir al 
desarrollo sustentable y mejorar la calidad de vida 
de la población. A efecto de satisfacer las 
necesidades de medición de tiempo de la sociedad 
en general, y de la industria en particular, el 
CENAM, a través del Laboratorio de Escalas de 
Tiempo de la Dirección de Tiempo y Frecuencia, 
pone a disposición diversos servicios cuyo objetivo 
se centra en la diseminación de la Hora Oficial de 
los Estados Unidos Mexicanos. Para esta tarea, la 
Dirección de Metrología de Tiempo y Frecuencia del 
CENAM ha desarrollado diversos mecanismos, 
desde los más simples como el servicio de la Hora 
Oficial por teléfono, por medio del cual se anuncia 
audiblemente la hora del día, hasta los más 
sofisticados como es el caso de la transferencia de 
tiempo por técnicas satelitales. En este trabajo se 
presenta un estudio sobre el nivel de sincronía a la 
hora oficial cuando se utiliza el servicio de 
diseminación de la Hora Oficial por Internet. Dicho 
servicio consiste en diseminar la hora oficial a través 
de Internet mediante el protocolo NTP (Network 
Time Protocol). Para este efecto, el CENAM cuenta 
con servidores de tiempo NTP dedicados para este 
propósito. Cabe indicar que existe una gran 
variedad de aplicaciones de sincronía vía NTP, esto 
como resultado del hecho de que el tiempo es la 
magnitud física más medida en las sociedades 
modernas. Hacia mayo del 2014, el CENAM atiende 
diariamente 17.2 millones de peticiones de sincronía 
por internet. Este número crece sostenidamente. 

 
2. LA HORA OFICIAL EN MÉXICO Y 
ESCALAS DE TIEMPO 
 
De acuerdo a lo publicado en el Diario Oficial de la 
Federación con fecha 4 de junio del 2007, la 
institución encargada de la generación de la Hora 
Oficial en México es el CENAM. La Hora Oficial se 
genera a partir de la escala de Tiempo Universal 
Coordinado del CENAM, la cual es referida 
internacionalmente como UTC(CNM). Las escalas 
de tiempo  resultan de un proceso de integración 
ininterrumpida de segundos. Existen diferentes tipos 
de escalas de tiempo, entre las más importantes 
están: i) la escala de Tiempo Universal, UT1. ii) la 
escala de Tiempo Atómico Internacional, TAI y iii) la 
escala de Tiempo Universal Coordinado, UTC. La 
primera de ellas es una escala de tiempo 
astronómica cuya unidad básica es el segundo 
astronómico, definido en términos de los 
movimientos propios de la tierra. La segunda es una 
escala de tiempo atómica, la cual es generada  a 
partir de la  definición de la unidad de tiempo del SI. 
Finalmente, la tercera es calculada por el Bureau 
International des Poids et Mesures, BIPM en base a 
las escalas TAI y al UT1 de acuerdo a las siguientes 
dos relaciones: 
 

nTAIUTC =− ,                         (1) 
 

sUTUTC 9.01 ≤−                       (2) 

 
donde n es un número entero de segundos. De esta 
forma, la cadencia de la escala UTC es 
exactamente igual a la de la escala TAI, sin 
embargo, ambas difieren por un número entero de 
segundos. Para asegurar el cumplimiento de la 
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condición (2), el número n se ajusta de vez en 
cuando en base  a las condiciones de rotación de la 
tierra. Con el propósito de asegurar la valides de 
ambas relaciones es necesario introducir 
periódicamente a la escala UTC segundos 
intercalares. Estos segundos se intercalan a las 
24h00 UTC los días 31 de diciembre o 30 de junio, 
en ese orden de preferencia. De 1972 hasta la fecha 
se ha acumulado una diferencia de 35 segundos 
entre las escalas UTC y TAI, esto es n = -35 s. El 
organismo internacional responsable de decidir la 
inserción de los segundos intercalares en el UTC, 
asegurando así el cumplimiento de la relación (2), 
es el International Earth Rotation and Reference 
Systems Service (IERS) [1].  Para la generación del 
TAI y del UTC el BIPM recibe información de de 
más de 70 laboratorios alrededor del mundo los 
cuales participan con datos de sus escalas de 
tiempo UTC locales, mismas que son referidas 
como UTC(k). Aquí k es un acrónimo para identificar 
a cada laboratorio. Por ejemplo, para el CENAM, k = 
CNM. Es importante señalar que las escalas UTC y 
TAI son escalas de tiempo virtuales, esto es, no 
existe una señal física que las defina de manera 
única. En contraparte, las escalas de tiempo UTC(k) 
y TA(k) son escalas de tiempo reales,  definidas por  
una señal física, típicamente una señal de tensión 
eléctrica de un pulso por segundo. La escala de 
tiempo UTC(CNM) del CENAM, es la 
materialización de los Estados Unidos Mexicanos de 
la escala UTC.  La escala UTC(CNM) es una escala 
de tiempo real generada por un conjunto de relojes 
atómicos que se mantienen en operación 
ininterrumpida en los laboratorios de la Dirección de 
Metrología de Tiempo y Frecuencia del CENAM [2]. 
 
3. EL PROTOCOLO NTP 
 
El protocolo NPT tiene por propósito revelar el 
desajuste del reloj local de un equipo de cómputo 
(usuario) en comparación con el reloj local de un 
servidor NTP. El protocolo NTP comienza cuando el 
equipo de cómputo del usuario envía una solicitud 
de estampa de tiempo (hora y fecha) al servidor de 
tiempo NTP. Cuando el servidor NTP recibe la 
petición, éste mide el tiempo de propagación de la 
información en su desplazamiento a través del 
enlace entre el servidor y el usuario. A este tiempo 
de propagación, en el recorrido de viaje redondo, se 
le conoce como Tiempo Total de Tránsito (Round 
Trip Delay). Una vez que el tiempo total de tránsito 
(TTT) es medido, y a fin de compensar el efecto que 
dicho retraso tiene sobre las estampas de tiempo, el 
servidor NTP introduce un adelanto en la estampa 
de tiempo que corresponde a la mitad del TTT. De 

esta manera, una vez que la computadora cliente 
recibe la estampa de tiempo ésta ajusta su reloj 
utilizando la información de la estampa. Existe una 
gran cantidad de servidores de tiempo NTP 
disponibles en internet, algunos más confiables que 
otros en el sentido metrológico. Los servidores NTP 
del CENAM son considerados de estrato más alto, 
esto es, estrato 0. Lo anterior se debe a que éstos 
son comandados directamente por las señales de 
tiempo y frecuencia del Patrón Nacional de Tiempo. 
La figura 1 presenta un esquema que ilustra el 
funcionamiento la del protocolo NTP. 
 
 

 
  
Fig. 1. Esquema simplificado del protocolo NTP. 

 

El protocolo NTP está organizado en una jerarquía 
dinámica de servidores. El servidor de orden 
superior recibe la calificación de stratum 0. Éstos 
servidores NTP están comandados directamente 
por relojes Atómicos de Cesio. Los servidores de 
stratum 1 son aquellos que toman la hora de los 
servidores de stratum 0. Cualquier servidor que 
tome como referencia un stratum 1 es un stratum 2. 
De esta forma se genera una jerarquía con la regla 
de que un servidor NTP es de stratum n+1 si toma 
como referencia un servidor NTP de stratum n. El 
nivel más bajo definido hasta ahora corresponde al 
stratum 16. En la Internet pueden encontrarse 
algunas decenas de servidores de etstrato 0, 
cientos de servidores NTP de stratum 1 y algunos 
cuantos miles de servidores NTP de stratum 2, los 
que a su vez se encargan de sincronizar a un 
número mucho mayor de servidores NTP de stratum 
3, etc. La jerarquía es dinámica. Un mismo sistema 
puede ser en un momento stratum 3 y en otro 
stratum 2, incluso stratum 16 cuando pierde la 
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sincronización. La jerarquía de un servidor 
dependerá de qué servidor tome como referencia en 
cada momento [3]. 

Tabla 1. Jerarquía para la sincronización de redes. 
 
El protocolo NTP fue desarrollado precisamente 
para responder de la mejor manera a las necedades 
de sincronía por internet [4]. Existe una amplia 
gama de software para llevar a cabo sincronización 
por NTP. Algunos programas informáticos para 
sincronía NTP permiten al usuario cierto nivel de 
configuración del mismo. Por ejemplo, estos 
programas, una vez instalados, permiten configurar 
el servidor NTP del cual se tomará la hora, así como 
la frecuencia de  sincronización, entre otro 
parámetros de interés. Los laboratorios nacionales 
de metrología suelen contar con el servicio de 
sincronía por Internet (NTP) y la descripción de su 
servidor puede ser encontrada también en Internet. 
Para hacer uso del servicio de sincronía por 
Internet, el usuario necesita conocer el nombre y la 
dirección IP del servidor que será tomado como 
referencia. Por ejemplo, el servidor de tiempo NTP  
para sincronía a la Hora Oficial de los Estados 
Unidos Mexicanos, tiene la dirección IP 
200.23.51.102. Este servidor tiene el nombre 
“cronos” y se localiza en el Centro Nacional de 
Metrología, CENAM, ubicado en el Municipio del 
Marques, Querétaro, México. Es necesario indicar 
aquí que el servidor de tiempo cronos.cenam.mx es 
público y emite alrededor de 200 estampas de 
tiempo por segundo, esto es, 17.2 millones de 
estampas de tiempo al día. 
 
4. MEDICIÓN DE SINCRONÍA CON LA 
ESCALA UTC(CNM) 
 
El nivel de sincronía que puede alcanzar un usuario 
cuando utiliza el protocolo  NTP depende de varios 
factores, entre los más importantes se encuentra la 
incertidumbre en la medición del tiempo total de 
recorrido [4]. Dicha incertidumbre es debida 
principalmente a la condición del jitter de la red en el 
momento que la estampa de tiempo se propaga por 
la misma. Esto último depende, a su vez, del nivel 
de tráfico de las redes LAN  y WAN. A efecto de 
determinar el nivel de sincronía con el que se 

disemina la Hora Oficial de los Estados Unidos 
Mexicanos vía NTP, el CENAM ha desarrollado un 
sistema de medición basado en un software 
especializado, desarrollado por la Dirección de 
Metrología de Tiempo y Frecuencia del CENAM, 
que emplea el protocolo de sincronización SNTP 
(Simple Network Time Protocol) [5]. Dicho programa 
informático se denomina “Common View with NTP 
TimeServers”  el cual fue desarrollado en Borland 
C++ Builder 2010. 
 

 

Fig. 2. Software de medición que registra las 
diferencias de tiempo entre la estampa de tiempo de 
una PC y la estampa de tiempo de un servidor. 
 
El sistema de medición utiliza, entre otras cosas, 
dos equipos de cómputo (PC’s) que solicitan, vía 
SNTP, de forma simultánea, la hora al servidor de 
tiempo del CENAM, cronos.cenam.mx. Los relojes 
internos de as PCs fueron sustituidos por dos 
tarjetas especializadas a efecto de que las señales 
de tiempo y frecuencia de la escala UTC(CNM) 
sean usadas como referencia de tiempo de estos 
equipos. Dicho de otra manera, los relojes internos 
de las PCs tienen exactitud y estabilidad similar a la 
escala UTC(CNM). Lo anterior se hace a efecto de 
que las diferencias de tiempo entre las estampas de 
tiempo que reciben los equipos y sus relojes revelen 
el nivel de ruido en la red (LAN + WAN). 
Similarmente, el servidor cronos está comandado 
por las señales de tiempo y frecuencia de la escala 
UTC(CNM). El sistema de medición registra las 
diferencias de tiempo entre el servidor cronos y los 
relojes de cada uno de los equipos de cómputo. 
Esto es, cada PC registra, en sendos archivos, las 
diferencias de tiempo ∆T1=TPC1–TCRONOS y 
∆T2=TPC2–TCRONOS. Donde TPC1 y TPC2 son los 

stratum 0 Referencia de tiempo proveniente de 
relojes de Cesio. 

stratum 1 Servidores NTP. 
stratum 2 Servidores NTP secundarios. 
stratum 3 Workstations, servidores, dispositivos 

NTP. 
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tiempos de los relojes internos de los equipos PC1 y 
PC2, respectivamente. TCRONOS es el tiempo de la 
estampa que envía el servidor cornos. Las 
diferencias de tiempo ∆T1 - ∆T2 corresponden a las  
diferencias de tiempo entre TPC1 y TPC2. 
 

( ) ( )CRONOSPCCRONOSPC TTTTTT −−−=∆−∆
2121

     (3) 

 

2121 PCPC TTTT −=∆−∆                      (4) 

 
Las diferencias de tiempo entre ∆T1 y ∆T2 revelan el 
nivel de sincronía a la hora oficial que alcanza el 
usuario, mientras que  la ecuación (4) revela el nivel 

de jitter  de la red. Las ecuaciones (3) y (4) 
corresponden a una técnica de medición que es 
usada en metrología de tiempo y frecuencia para 
medir desviaciones de frecuencia entre osciladores 
ubicados remotamente uno de otro y es conocida 
como Vista  Común [6].  Por lo anterior, la técnica 
utilizada para obtener los resultados presentados en 
este artículo la llamaremos Vista Común del 
servidor cronos. A efecto de estar en posibilidad de 
aplicar esta técnica es muy importante que los dos 
sistemas de cómputo PC1 y PC2 realicen la petición 
de sincronía al servidor cronos simultáneamente.  

 

Fig. 3. Esquema detallado de medición. 

 

5. RESULTADOS 
 
Se efectuaron mediciones de Vista Común a los tres 
servidores de tiempo NTP que operan en el 
CENAM, descritos en la tabla siguiente los cuales 
son comandados directamente por las señales de 
tiempo y frecuencia de la escala UTC(CNM). 
 
SERVIDOR MODELO  PETICIONES PÚBLICO 
cronos Sym S350 7000 / s Si 
cronos2 Sym S100 3200 / s No 
cronos3 Sym S350 7000 / s No 

Tabla 2. Servidores de tiempo del CENAM. 
 
 
5.1. Mediciones de Vista Común con el 
servidor cronos.cenam.mx. 
 

A continuación se presentan los resultados 
obtenidos considerando al servidor 
cronos.cenam.mx (IP 200.23.51.102). En la tabla 3, 
se muestran, a manera de ejemplo, las primeras 5 
mediciones efectuadas por la PC1. La primer 
columna corresponde a la Fecha Juliana Modificada 
(MJD) que corresponde al 30 de mayo del 2014, 
fecha en la cual  se realizaron las mediciones aquí 
presentadas. La segunda columna muestra la hora 
del reloj de la PC1 en el instante justo en el que se 
realizó la medición. La columna 3 indica el valor de 
la estampa de tiempo del servidor cronos. 
Finalmente, la cuarta columna muestra las 
diferencias de tiempo entre la hora de la PC1 y la 
del servidor cronos. Cabe indicar que las diferencias 
de tiempo toman en cuenta la corrección por el TTT. 
 

MJD 
TPC1   
s/día 

TCRONOS  
s/día 

DIFF   
/s 

56806.598612 51720.054 51720.084 -0.0340 
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56806.598728 51730.094 51730.056 -0.0065 
56806.598959 51750.078 51750.038 +0.0035 
56806.599075 51760.118 51760.034 +0.0260 
56806.599306 51780.036 51780.004 +0.0130 

Tabla. 3. Primeras 5 mediciones realizadas entre la 
PC1 y el servidor de tiempo cronos.cenam.mx 

con τ = 10 s. 
 

 

Fig. 4. Diferencia de tiempo entre el tiempo de la 
PC1 y el servidor cronos.cenam.mx. 

 
En las mediciones que se muestran en las Figuras 4 
y 5 se observa claramente el efecto del tráfico de la 
red interna (LAN) del CENAM. Normalmente en 
horario no laborable, entre las 17h00 y las 9h00 la 
actividad de la red LAN del CENAM disminuye 
considerablemente. De manera que el nivel de jitter 
observado durante horas no laborables está por 
debajo de los 5 ms. Cabe indicar que en la fecha en 
la que se realizaron las mediciones que se muestran 
en las figuras 4 y 5 se efectuaron acciones de 
mantenimiento de la red del CENAM. Los efectos de 
dicha acción de mantenimiento se resaltan en un 
círculo en ambas figuras. Es interesante notar que 
los gráficos de las Figuras 4 y 5 son prácticamente 
idénticos. Esto es indicativo de que las mediciones 
se realizaron, efectivamente, de forma simultánea. 
Ambas mediciones son afectadas de manera 
idéntica por la actividad de la red LAN del CENAM, 
que a su vez presentó valores inusualmente altos a 
ciertas horas de la noche por efecto de la actividad 
de mantenimiento. En la Figura 6 se presentan las 
diferencias entre las mediciones de TPC1 – TCRONOS y 
TPC2 – TCRONOS las cuales corresponden a las 
diferencias de tiempo entre la PC1 y la PC2. Dichas 
diferencias de tiempo miden el estado del Jiitter en 
la red. 
 
 

 

Fig. 5. Diferencia de tiempo entre el tiempo de la 
PC2 y el servidor cronos.cenam.mx. 

 
 

 

Fig. 6. Resultados de Vista Común con el servidor 
cronos.cenam.mx. 

 
5.2. Mediciones de Vista Común con el 
servidor cronos3.cenam.mx 
 
A continuación se muestran los resultados de 
medición en Vista Común del servidor de tiempo 
cronos3.cenam.mx. El servidor cronos3.cenam.mx 
funciona como respaldo (back up) del servidor 
principal cronos.cenam.mx. En las Figuras 7 y 8 se 
presentan las diferencias de tiempo TPC1 – TCRONOS_3 
y TPC2 – TCRONOS_3. Las mediciones inician a las cero 
horas del sábado 31 de mayo del 2014 y terminan a 
las cero horas del domingo 1 de junio, 2014. En este 
caso, prácticamente no se observa efecto por 
actividad en la red del CENAM. El método de Vista 
Común revela que el jitter en la red para esa fecha 
específica fue cercano a ± 3 ms. 
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Fig. 7. Diferencia de tiempo entre el tiempo de la 
PC1 y el servidor cronos3.cenam.mx. 

 

 

Fig. 8. Diferencia de tiempo entre el tiempo de la 
PC2 y el servidor cronos3.cenam.mx. 

 
6. CONCLUSIONES 
 
Se presentó el sistema de medición que emplea la 
técnica de medición de “Vista Común del servidor 
de tiempo cronos.cenam.mx” la cual permite medir 
el nivel de jitter del enlace usuario / servidor. Así 
mismo, se mide el nivel de sincronía a la hora oficial 
al que puede aspirar un usuario cuando utiliza el 
protocolo NTP. Se encuentra que el nivel de 
sincronía y de jitter depende de las condiciones de 
tráfico en la red y que ésta a su vez varia a lo largo 
del día. El nivel de sincronía por NTP a la hora 
oficial de los Estados Unidos Mexicanos varía entre 
10 ms y 100 ms. Las mediciones se realizaron 
mediante dos equipos de cómputo cuyo hardware 
fue modificado a fin de que el reloj de éstos fuera 

comandado directamente por la escala de tiempo 
UTC(CNM). 
 

 

Fig. 9. Resultados de Vista Común con el servidor 
cronos3.cenam.mx. 

 
Los resultados muestran que el nivel de Jitter es 
cercano a 3 ms. Así mismo, los resultados 
obtenidos son de gran utilidad pues permitirán 
realizar mejoras en el esquema de conectividad al 
servidor NTP tanto interna como externamente al 
mismo tiempo que permiten conocer la 
incertidumbre que los usuarios tienen en el servicio 
de sincronía vía NTP a la Hora Oficial de los 
Estados Unidos Mexicanos. 
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