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Resumen: Conforme a la norma ISO/IEC 17025:1999 los métodos normalizados que son usados fuera de su
alcance, o que hayan sido modificados, asi como los métodos no-normalizados, disefiados o desarrollados por
un laboratorio de calibracion o ensayo deberan ser validados. Cuando el método usado sea normalizado y sea
aplicado sin modificacion alguna dentro de su alcance, el laboratorio debera confirmar que puede operar el
método. Para el caso de la validacion de un método, se requiere considerar aspectos como el propdsito y
alcance del método, descripcion general, evaluacidon y conclusiones, los cuales son tomados en cuenta en la
propuesta presentada, donde el aspecto de evaluacion del método sera el centro del documento, el cual

mostrara la manera en que técnicamente se demuestra que el método se ajusta al propdsito perseguido. En
este trabajo seran mostrados dos ejemplos sencillos que ilustraran la propuesta presentada.

INTRODUCCION

El apartado 5.4.2 de la norma ISO/IEC 17025:1999
(lamada de aqui en adelante “Norma 17025”) sefiala
que un laboratorio de calibracion o de prueba debe
usar métodos que satisfagan las necesidades del
cliente, usando preferentemente métodos publicados
en normas (métodos normalizados) [1].

No obstante lo anterior, la norma 17025 indica que es
posible usar métodos desarrollados o adaptados
(métodos no normalizados), siempre y cuando éstos
sean los apropiados y hayan sido validados.

Cuando el laboratorio usa métodos normalizados,
éste debera confirmar que puede operarlos. Si el
método llegara a cambiar esta confirmacion debe ser
repetida.

Cualquiera que sea el caso, el laboratorio debera
disponer de un documento que muestre que ha
llevado a cabo dicha confirmacion o validacion de
métodos.

En el campo de metrologia eléctrica, los métodos de
calibraciéon normalizados son escasos, por lo que los
laboratorios de calibracién usan métodos publicados
en articulos técnicos o provenientes de bibliografia
existente. Por ello, para dar cumplimiento a los
requisitos de la norma 17025 se requiere validar los
métodos usados por medio de una técnica adecuada,
y elaborar la documentacién correspondiente de
manera estructurada, clara y con respaldo técnico
solido.

DISCUSION SOBRE TECNICAS DE VALIDACION

Un método de medicién es una secuencia légica de
las operaciones, descritas de manera genérica,
utilizadas en la ejecucion de las mediciones [2].

Para determinar el desempefio de un método se
requiere emplear una técnica de validacion.

La nota 2 del apartado 5.4.5.2 de la norma 17025
indica 5 técnicas usadas para validar métodos.
Estas técnicas no forman parte de la norma 17025 en
virtud de que se localizan en una nota de la misma,
de forma que de ninguna manera son mandatorias ni
exclusivas, sin embargo sirven como una guia inicial
para llevar a cabo la validacion de métodos.

A continuacion se enumeran las técnicas sefialadas
por la norma definiendo en cada caso la posicion del
autor en relacion a su aptitud para lograr la
determinacion del desempeio de un método.

a) Calibraciéon usando patrones de referencia o
materiales de referencia. El uso de patrones de
referencia constituye el mejor punto de partida
para llevar a cabo una calibracién, pero esta
accion no contribuye a definir la validez del
método. Por el contrario, si el resultado de la
calibracion es comparado con un patrén o
material de referencia y existe coincidencia,
entonces la validacion del método puede
lograrse.

b) Comparaciéon de resultados alcanzados con
otros métodos. Cuando los resultados de dos
(0o mas) métodos coinciden, considerando su
incertidumbre y usando patrones de referencia,
se demuestra que los principios teoricos vy
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desempefio individual son consistentes entre si,
de modo que practicamente se garantiza la
validez de los métodos comparados.

c) Comparaciones entre laboratorios. De manera
similar al caso anterior, cuando los resultados de
varios laboratorios coinciden, considerando su
incertidumbre, y éstos fueron obtenidos por
medio de métodos distintos usando patrones de
referencia, la validez de los métodos queda
practicamente garantizada. Sin embargo, si los
resultados fueron obtenidos con un método
comun la garantia de validez podria ser limitada.

d) Evaluacion sistematica de los factores que
tienen influencia en los resultados. Un método
desarrollado incorrectamente puede tener
errores sistematicos que pueden causar en el
resultado un efectos mayor al producido por los
factores de influencia evaluados. Por ello, la
garantia de esta técnica para validar un método
es limitada.

e) Evaluacion de la incertidumbre de los resultados
con base en el conocimiento cientifico de los
principios tedricos del método y de la
experiencia practica. = En muchas ocasiones,
principalmente en laboratorios nacionales, el
desarrollo de métodos alternos para validar
métodos resulta ser muy caro y complicado.
Adicionalmente, la comparacion entre
laboratorios no siempre es posible debido a la
disponibilidad de patrones viajeros adecuados,
altos costos y logistica de transporte en muchos
casos. Por ello, la validacion de métodos se
respalda mediante esta técnica, empleando
exhaustivamente argumentos cientificos
ampliamente descritos y desarrollados, analisis
de resultados de experimentos, evaluaciones,
caracterizaciones y, en general, datos que
permitan determinar la validez del método. La
garantia que ofrece esta técnica resulta ser
limitada, pues los posibles errores sistematicos
del método pueden no estar considerados en la
evaluacion de incertidumbre. Esta técnica no es
exclusiva de laboratorios nacionales, pero
requiere una profunda y exhaustiva
documentacion.

PROPUESTA DE DOCUMENTACION DE
VALIDACION DE METODOS

Sin importar cual sea la técnica de validaciéon usada,
la norma 17025 indica en su apartado 5.4.5.2 que la
validacion debe ser tan extensiva como sea
necesario, debiéndose registrar:

- Resultados obtenidos,
- Procedimiento usado para la validacion, y

- Declaraciéon acerca de que el método se ajusta
para el uso propuesto.

Con base en estos requisitos, se propone realizar un
documento sencillo que contenga estos elementos,
ademas de tener una estructura clara y logica, que
permita determinar técnicamente la validez de un
método.

La estructura del documento propuesto consiste de 5
secciones que se describen con detalle a
continuacion:

1. Titulo. Esta seccidon contiene una descripcion
general del documento, haciendo referencia al
tipo genérico de calibracion y al método a validar.

2. Alcance e Incertidumbre que persigue el método.
Aqui se define el tipo de prueba o calibracién
pretendida y limites del método, asi como la
incertidumbre asociada que pretende dicho
método. Esta informacién es importante debido
a que ésta serd la meta a lograr usando el
método propuesto, y servird de parametro para
determinar la validez del método.

3. Descripcion del Método. En esta seccion se
brinda una explicacion general del principio
tedrico y de los principales detalles operativos del
método. Los detalles y operaciones particulares
del método generalmente deberan ser
encontrados en el procedimiento de calibracion.

4. Evaluacion del Método. Esta seccion ocupara la
parte principal del documento. Aqui se dara una
explicacion y detalles técnicos del procedimiento
de validacion empleado. Se mostraran los
resultados e incertidumbre obtenidos y Ila
comparacion de ésta informacion con el alcance
e incertidumbre perseguidos con el método.

5. Conclusion. Si los resultados comparativos de la
seccion 4 justifican la validez del método en esta
seccion se declarara que el método es valido. Si
los resultados son desfavorables esta declaracion
sera negativa y el método no queda validado.
Los resultados desfavorables permiten mejorar el
método o re-determinar el alcance e
incertidumbre del mismo, en cuyo caso el
documento servira como evidencia documental
del desarrollo del método.

Una vez elaborado este documento no es necesario
modificarlo mientras el método no sufra cambios y
sea aplicable al alcance e incertidumbre definidos.
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A continuaciéon se presentaran dos ejemplos de la
aplicacion de esta propuesta de documentacion de
validacion de métodos a los casos especificos de las

“ (1PN

técnicas de validacion “c” y “e” respectivamente.

EJEMPLO 1: VALIDACION POR COMPARACION
CON OTRO LABORATORIO

Consideremos la necesidad de validar el método de
calibracion indirecta de resistores patron eligiendo la
técnica de validacion por comparacion con otro
laboratorio.

El anexo 1 muestra el documento completo de
validacion de este ejemplo, el cual contiene las 5
secciones propuestas.

En este caso, los resultados obtenidos con el método
fueron comparados con los entregados por un
laboratorio nacional. La comparacién de resultados
muestra que ambas mediciones son equivalentes
dentro de un intervalo de confianza, el cual considera
la incertidumbre de la medicién y la diferencia de
valores encontrada. Este intervalo es comparado
con el alcance e incertidumbre del método,
encontrandose  que  se logran resultados
técnicamente validos, con lo cual se concluye que el
método es valido.

El documento es sencillo, ordenado, comprensible y
contundente en su conclusion. En cuanto a su
elaboracién se espera que tome poco tiempo en su
redacciéon y sélo requerira suficiente tiempo previo
para analizar los resultados.

EJEMPLO 2: VALIDACION MEDIANTE LA
EVALUACION DE LA INCERTIDUMBRE CON
BASE EN CONOCIMIENTOS CIENTIFICOS DE LOS
PRINCIPIOS TEORICOS DEL METODO Y
EXPERIENCIA PRACTICA

Consideremos ahora el caso de validacion del
método de calibracion indirecta de inductores patron
mediante un sistema de medicion basado en un
puente Maxwell-Wien, eligiendo la técnica de
validacion por evaluacion de la incertidumbre con
base en conocimientos cientificos de los principios
tedricos del método y experiencia practica.

El anexo 2 muestra el documento completo de
validacion de este ejemplo.

De igual manera que en el ejemplo anterior el
documento contiene las 5 secciones propuestas. En
este caso se busca proveer elementos cientificos y
experimentales para dar validez al método, los cuales

se encontraran esencialmente en la seccion

“Evaluacion del Método”.

Como se puede observar no sélo es necesario
describir el método, sino que ademas se requiere
explicar ampliamente el principio teérico del mismo.
Se agregan datos y resultados de caracterizaciones
de patrones, conexiones, efectos de condiciones
ambientales, estabilidad, dispersién de mediciones,
etc.

Finalmente, la evaluacion del método reune la
informacion concerniente a la incertidumbre de la
medicion, y los resultados son comparados con el
alcance del método. El margen encontrado entre los
resultados y el alcance del método, en relacion a la
incertidumbre, resulta ser amplio, lo cual de alguna
manera subsana las limitantes que puede tener esta
técnica de validacion.

Cabe resaltar, que mientras mayor informacion
tedrica y experimental sea aportada mayor solidez
podra tener la validacion de métodos empleando esta
técnica.

Adicionalmente, la documentacion no resulta sencilla
y requiere mucho trabajo previo, sin embargo la
estructura del documento facilita esta tarea.

CONCLUSIONES

Los laboratorios que desean cumplir con la norma
17025 deben documentar la confirmacién de sus
métodos normalizados y la validacion de sus
métodos no normalizados empleados.

La norma ISO/IEC 17025 no establece ninguna
técnica de validacion obligatoria, sin embargo
contiene informacién que sirve de guia para este fin.

La propuesta de documentacion considera los
requisitos de la norma ISO/IEC 17025 y procura que
la conclusion del documento de validacion tenga un
soporte técnico solido. Provee ademas claridad al
documento y posibilita la re-determinacién de los
alcances e incertidumbre del método, asi como su
mejora.

Se considera que con la aplicacion de esta propuesta
es posible lograr la uniformidad de la documentacion
de validacion en distintos laboratorios, facilitando asi
la tarea de evaluacion respectiva.
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ANEXO 1

EJEMPLO 1:

VALIDACION POR COMPARACION CON OTRO LABORATORIO

VALIDACION DEL METODO DE CALIBRACION

DE RESISTORES PATRON POR METODO INDIRECTO

ALCANCE E INCERTIDUMBRE QUE PERSIGUE
EL METODO

Calibracion de resistores patron con valor de 1 Q con
una incertidumbre expandida de + 8 uQ/Q, a 25 °C en
bafo de aceite y con una corriente de 100 mA.

DESCRIPCION DEL METODO

El método indirecto consiste en hacer circular una
corriente conocida por el resistor empleando una
fuente de corriente, cambiando su polaridad, y
midiendo la caida de tension en el resistor mediante
un voltmetro. El valor del resistor se calcula por
medio de la ley de Ohm.

EVALUACION DEL METODO

Empleando el sistema de medicién desarrollado y el
procedimiento de calibracién PC-006/05 se calibré el
resistor LN-348, obteniéndose el siguiente resultado
de calibracion:

Rx =1,000009 1 Q £ 5,4 uQ/Q
k=2,0parap=95%

El resistor LN-348 fue enviado a calibrar al CENAM, y
los resultados reportados en el Certificado de
Calibracion CNM-CC-480-78/2005 son los siguientes:

Rx =1,000 008 7 Q + 1,2 uQ/Q
k=2,0parap=95%

Ambos resultados se ilustran graficamente en la
figura 1.

Los resultados obtenidos con el método indirecto
tienen una equivalencia con los resultados del
CENAM de aproximadamente 95 % dentro de un
intervalo de * 5,5 puQ/Q, considerando la diferencia
existente entre ambas mediciones y su incertidumbre.

La incertidumbre alcanzada con el método indirecto,
incluyendo la comparacién de resultados con el
CENAM, es menor a + 8 uQ/Q.

(R-VNom)/ VNom -

LAB CENAM

Fig. 1 Expresion grafica de las mediciones del
Resistor LN-348.

CONCLUSIONES

Considerando los resultados de la evaluacion y el
alcance e incertidumbre perseguidos por el método
indirecto, se declara que el método es VALIDO para
realizar la calibracién de resistores patréon con valor
de 1 Q con una incertidumbre expandida de + 8
puQ/Q, a 25 °C en bafio de aceite con una corriente de
100 mA.
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ANEXO 2
EJEMPLO 2: VALIDACION MEDIANTE LA EVALUACION DE LA INCERTIDUMBRE
CON BASE EN CONOCIMIENTOS CIENTIFICOS DE LOS PRINCIPIOS TEORICOS
DEL METODO Y EXPERIENCIA PRACTICA

VALIDACION DEL METODO DE CALIBRACION INDIRECTA

DE INDUCTORES PATRON MEDIANTE EL PUENTE MAXWELL-WIEN

ALCANCE E INCERTIDUMBRE QUE PERSIGUE
EL METODO

Calibracién de inductores patron con valor de 10 mH
y factor de calidad menor a 10, con una incertidumbre
expandida de + 50 yH/H, a temperatura ambiente de
23 °C y frecuencia de medicién de 1 kHz.

DESCRIPCION DEL METODO

Empleando dos resistores y un capacitor patron
conectados a un inductor patréon a medir, siguiendo la
configuracion de un puente Maxwell-Wien, se
realizan dos balances del puente ajustando el valor
del capacitor patréon, con cuyo valor se calcula el
valor del inductor patron a medir.

EVALUACION DEL METODO

La configuracion del puente Maxwell-Wien es la
mostrada en la figura 1.

Fig. 1 Configuracion del puente Maxwell-Wien.

Las impedancias fijas estdn constituidas por
elementos resistivos y capacitivo patrén que permitira
determinar el valor de la impedancia a medir,
mientras que las impedancias variables permiten
realizar el balance del puente. EI detector D es un
comparador de corriente para realizar el balance de
Wagner para la configuracién Thompson del puente.

La ecuacion fundamental del puente en balance,
considerando los principales elementos parasitos del
puente, es:

Ly =RaR3
C(RZR 3+R3R 5 )+ LRD + O(X(23 - TX)

Los resistores patrén fueron calibrados en c.c. y

caracterizados en frecuencia de 10 Hz a 1 kHz para

(C+Cv1—C )+

V2 (1)

obtener su curva de respuesta en frecuencia como la
mostrada en la figura 2, con una incertidumbre
combinada de = 2,5 uQ/Q a 1 kHz. El valor de los
resistores se mantuvo conocido dentro de + 2,9 uQ/Q
durante un afio.

0.65 |
0.60 |
S 055 !
§ 050
045
< 040
035
0.30 4
10 100
Frecuencia (Hz)

Fig. 2 Respuesta en frecuencia del Resistor R;.

El capacitor patrén fue calibrado a 1 kHz con una
incertidumbre de + 6,5 pyF/F, y su valor se mantuvo
conocido dentro de + 2,9 yF/F durante un afo.

La inductancia parasita total de las conexiones del
puente, mostradas en la figura 3, fue evaluada con
una incertidumbre de + 2,0 yH/H.

Fig. 3 Conexiones internas del puente Maxwell-Wien.
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Se realizaron 25 mediciones a 4 inductores durante 6
semanas, las cuales se muestran graficamente en la
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Fig. 4 Mediciones de los inductores L4, L, L3y La.

La temperatura de los inductores fue medida por
medio de un termdmetro de resistencia de platino
calibrado con incertidumbre de + 0,02 °C, y el valor
de cada inductor fue corregido a una temperatura
nominal de 23 °C.

El coeficiente de temperatura nominal de los
inductores es de +30 pH/H por °C y la estabilidad de
la temperatura de los inductores se mantuvo dentro
de = 0,4 °C durante las mediciones, tal como se
muestra en la figura 5, lo cual produjo una
incertidumbre por correccion de temperatura de + 5,2
UH/H, incluyendo la incertidumbre del termémetro.

N
@
=}

22.8

Temperatura (°C)

22.6

22.4
20/Feb/05

20/Mar/05 03/Abr/05 17/Abr/05

Tiempo

06/Mar/05

Fig. 5 Temperatura de los inductores L4, L, L3 y La.

Se evalué el efecto de la capacitancia negativa
generada en las terminales del balance de
conductancia del puente con base en el modelo
tedrico de red “T” mostrado en la figura 6, cuya
influencia se desprecié por ser menor a + 0,3 pH/H.

La estabilidad del balance del puente se evalud por
periodos de 45 minutos. Tal como se aprecia en la
figura 7, los cambios fueron menores a £ 1,5 pV, lo
cual repercute en + 0,15 yH/H de la medicion de
inductancia, por lo cual este efecto se desprecio.

Zg
Zy Z,

, Z1Z2 +2223 +Z1Z3

B
23

Fig. 6 Modelo teérico de una red “T”.

%ZZ\M /\HM I s /\A
S

0 5 10 15 20 25 30 35 40 45
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Fig. 7 Estabilidad del balance del puente Maxwell-
Wien durante 45 minutos.

El célculo de incertidumbre final para cada inductor
medido es el siguiente:

Fuente de Incertidumbre Contribucion de Incertidumbre u(y) (+ uH/H)
L4043861 LMMSBBD L19509 LIQJDE
Dispersion de las mediciones 1,1 0,9 1,5 1,9
Valor del Resistor R, 2,5 2,5 2,5 2,5
Estabilidad del valor del Resistor R, 2,9 2,9 2,9 2,9
Valor del Resistor R 2,5 2,5 2,5 2,5
Estabilidad del valor del Resistor R3 2,9 29 2,9 2,9
Valor del Capacitor C 6,5 6.5 6.5 6.5
Estabilidad del valor del Capacitor C 2,9 2,9 2,9 2,9
Inductancia parasita del Resistor Auxiliar 2,0 2,0 2,0 2,0
Temperatura del Inductor 52 52 52 52
Incertidumbre Combinada 10,6 10,6 10,6 10,7
Grados Efectivos de Libertad 270 271 273 278
Factor de Cobertura 2,0 2,0 2,0 2,0
Incertidumbre Expandida 21 21 21 22

En todos los casos la incertidumbre expandida
estimada es menor a + 25 yH/H, que es la mitad de la
incertidumbre pretendida por el método (+ 50 pH/H)
para cualquiera de los cuatro inductores medidos.

CONCLUSIONES

Con base en los resultados de la evaluacion y el
alcance e incertidumbre perseguidos por el método
indirecto, se declara que éste es VALIDO para
realizar la calibracién de inductores patréon con valor
de 10 mH y factor de calidad menor a 10, con una
incertidumbre expandida de + 50 yH/H, a temperatura
ambiente de 23 °C y frecuencia de medicion de 1
kHz.
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