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RESUMEN
De conformidad con el requisito 5.10.4.3 de la NMX-EC-17025-IMNC-2006; "Requisitos para la competencia técnica de
los laboratorios de calibracion", cuando un laboratorio acreditado es autorizado por su cliente para ajustar o reparar un
instrumento de medicion, el cliente, teniendo en cuenta sus necesidades, debe exigir, y el laboratorio informar, los
resultados de calibracion antes y después de haber realizado el ajuste o la reparacioén del instrumento, siempre que
estén disponibles o sea posible. La ponencia presenta los resultados de la experiencia practica de IBSEI, laboratorio de
calibracién acreditado ante la Entidad Mexicana de Acreditacion (ema) en las areas de flujo y volumen en la aplicacién

del requisito.

1. INTRODUCCION

La revision del Documento D 10 de la Organizacién
Internacional de Metrologia Legal (OIML) concluyo
finalmente en el 2007 después de la aprobacion
final del proyecto de revision, desarrollado de
conjunto por la Cooperacion Internacional para la
Acreditacion de Laboratorios (ILAC) y la OIML.

identificado como ILAC-
G24:2007 / OIML D 10:2007 (E) vy titulado
“Lineamientos para la determinacién de los
intervalos de calibracion de los instrumentos de
medicién”, tiene como objetivo principal ofrecer a los
laboratorios y a los usuarios de instrumentos de
medicién, las herramientas para crear y administrar
sus programas de calibracion.

El nuevo Documento,

A pesar del interés y la autoria de ILAC, la
aplicacién de los lineamientos establecidos en el
nuevo documento no es una responsabilidad de las
entidades de acreditacion, en México, la Entidad
Mexicana de Acreditacion (ema).

Para crear sus programas de calibracion los
laboratorios o usuarios en general deben tener en
cuenta la vigilancia sistematica de la conducta
metrologica de sus instrumentos durante su vida util.
Para ello es indispensable la informacién que deben
suministrar los proveedores de los servicios de
mantenimiento, reparacion, ajuste y calibracion.

Cuando estos proveedores son laboratorios
acreditados, la disponibilidad y la entrega de la
informacion es un requisito de la NMX-EC-17025-
IMNC-2006; "Requisitos para la competencia técnica
de los laboratorios de calibracion". La norma exige al
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laboratorio informar a su cliente los resultados de
calibracion antes y después de haber realizado
cualquier ajuste o reparacion del instrumento,
siempre que sea posible y esté disponible la
informacion.

En esta ponencia se discute la necesidad de los
usuarios de instrumentos de medicién de crear y
administrar programas de calibracién para sus
instrumentos de mediciéon sobre la base de la

evaluacion de la efectividad de sus intervalos
iniciales de calibracidon. Se discute también la
importancia que tiene para el usuario la

disponibilidad de la informacién proveniente de los
proveedores de los servicios de calibraciéon, en su
concepto amplio, sobre la conducta metrologica de
los instrumentos de medicidon. Finalmente se
presenta la experiencia practica del laboratorio,
acreditado ante la ema en las areas de flujo y
volumen, sobre la aplicacion del requisito 5.10.4.3.
de la NMX-EC-17025-IMNC-2006;

2. EL PROGRAMA DE CALIBRACION

La mayoria de los clientes de IBSElI son
organizaciones que deben producir resultados de
medicién confiables y trazables, ya sea por interés
propio, por la obligacién de cumplir la legislacion
nacional en materia de metrologia, porque son
organizaciones certificadas o en proceso de
certificacion u organizaciones acreditadas o en
proceso de acreditacion.

Un aspecto muy importante para que estas
organizaciones produzcan resultados de medicion
confiables y trazables, que ademas esta regulado en
la legislacién nacional sobre metrologia y otras
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normas aplicables en México, es la creacion de un
programa de calibracion para sus instrumentos, para
lo cual se necesita determinar el tiempo adecuado
que debe transcurrir entre dos calibraciones
sucesivas, tanto cuando el instrumento es nuevo y
se calibra por primera vez, como cuando ya esta en
uso y se somete a calibraciones periddicas.

Para todas las organizaciones que son clientes de
IBSEl aplica La Ley Federal de Metrologia y
Normalizacion, que en su articulo 24 se establece la
creacion del Sistema Nacional de Calibracion con el
objetivo de lograr la uniformidad y confiabilidad de
las mediciones en México, y se asigna a la
Secretaria de Economia la coordinaciéon de las
acciones relacionadas con la exactitud de los
instrumentos de medicién para obtener uniformidad
y confiabilidad en las mediciones.

Para las organizaciones certificadas o en proceso,
de certificacion aplica, entre otras, la NMX-CC-
9001:2000 que en su requisito 7.6 establece que:
para asegurar la validez de los resultados, los
instrumentos de medicion deben ser calibrados
antes del uso y luego periédicamente, con patrones
de medicidbn que obligatoriamente deben ser
trazables al CENAM, siempre que sea posible.

Para los laboratorios acreditados o en proceso de
acreditacion, aplica la NMX-EC-17025-IMNC-2006
que en su requisito 5.5.2 establece la obligacion de
crear programas de calibracion de los instrumentos
que tengan un efecto significativo en los resultados
de medicion. También aplica el requisito 5.6.1, que
establece que todos los instrumentos de medicion
que tengan un efecto significativo en la validez de
los resultados deben ser calibrados antes de su
puesta en uso.

Una de las decisiones mas importantes para la
creacion de los programas de calibracion es la
determinacion de la frecuencia con que estas
calibraciones deben realizarse.

2.1. Intervalos de Calibracién Iniciales

La elecciéon de los intervalos de calibracion iniciales
para los instrumentos que se instalan y se usan por
primera vez, se basa fundamentalmente en las
recomendaciones de los fabricantes, la experiencia
del usuario y de las autoridades metrolégicas del
pais, sobre las cualidades metroldgicas tedricas o
esperadas de los instrumentos.

Ante todo, el usuario debe tener conocimientos
generales de metrologia y especificos sobre los
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instrumentos que ocupa para tomar decisiones
acertadas.

El objetivo principal es definir el tiempo durante el
cual es altamente probable que el instrumento
mantenga sus cualidades metrologicas dentro de los
limites que sean apropiados para el usuario o que
estén establecidos en las normas, en particular, en
lo que se refiere a los errores maximos permisibles y
la incertidumbre asociada a los errores del
instrumento.

Cuando esos instrumentos corresponden a un
modelo que ha sido sometido a las pruebas para la
evaluacion de la conformidad y que cuenta con un
certificado de aprobacion de modelo, se debe
esperar que su conducta metrologica corresponda
con los resultados que fueron obtenidos durante la
evaluacion del modelo.

También se puede usar como base la informacion
disponible sobre el comportamiento histérico de
esos instrumentos u otros similares y la experiencia
de los proveedores de los servicios de calibracion.

Una vez establecidos los intervalos de calibracion
iniciales la tarea del usuario debe ser evaluar su
efectividad con el objetivo de optimizar el equilibrio
entre riesgos y costos.
2.2. Evaluacién de la Efectividad de los
Intervalos Iniciales

Los intervalos de calibracion iniciales pueden
elegirse tan largos que el instrumento puede llegar a
exceder los errores maximos permisibles estando en
uso. Esto representa para el usuario un riesgo para
la confiabilidad de sus resultados de medicion. Por
otro lado, los intervalos de calibracion iniciales
pueden elegirse tan cortos que es probable que
durante ese tiempo el instrumento haya mantenido
sus cualidades metroldgicas dentro de los limites
permisibles y que pueda mantener esa condicién
durante un tiempo mayor; en ese caso se pudo
haber extendido el intervalo y reducir los costos
debidos a una frecuencia de calibracion innecesaria.

La evaluacion sobre la efectividad de los intervalos
de calibracion debe realizarse para cada uno de los
instrumentos considerados en el Programa para
tomar decisiones correctas sobre su prolongacién o
disminucion.

Hay muchos factores que deben tenerse en cuenta

para esta toma de decisiones, los cuales se
mencionan en la ILAC-G24:2007 / OIML D 10:2007
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(E). Entre esos factores hay tres que son de

especial interés para el tema que abordamos:

¢ |a tendencia de los instrumentos al desgaste o a
las derivas;

e las tendencias de los datos obtenidos de los
registros de las calibraciones anteriores; y

e los registros historicos sobre los servicios del
mantenimiento y reparacion;

Estos factores pueden tenerse en cuenta solo si se
cuenta con toda la informaciéon necesaria sobre la
conducta metrolégica del instrumento durante toda
su vida util. Una gran parte de esa informacion debe
ser suministrada por los proveedores de los
servicios a los cuales se somete el instrumento.

También hay métodos para realizar la evaluacion,
los cuales se describen convenientemente en la
ILAC-G24:2007 / OIML D 10:2007 (E).

Desde la perspectiva de un laboratorio de
calibracion acreditado, que es proveedor de una
buena parte de los servicios a los que se somete un
instrumento de medicién, particularmente en las
areas de flujo y volumen, lo esencial es que los
clientes pueden redefinir sistematicamente sus
programas iniciales de calibracion, para garantizar
que sus resultados de mediciéon sean confiables y a
la vez para evitar costos de calibracion innecesarios.
Para lograrlo es indispensable que evaliuen la
efectividad de sus intervalos iniciales de calibracion,
lo cual es solo posible si disponen de la informacion
exacta y suficiente sobre el proceso de calibracion.

Esta informacién, debe ser suministrada por su
proveedor y debe ser conservada como datos
histéricos que sirvan para las decisiones futuras
sobre sus programas de calibracion.

3. El Proceso de Calibracion en IBSEI

El proceso de calibracion de medidas volumétricas y
medidores de flujo desarrollado por IBSEI, incluye
servicios de mantenimiento, reparacioén y ajuste.

No todos los servicios de mantenimiento y
reparacion pueden ser realizados por IBSEI. En ese
caso los servicios son subcontratados a otros
proveedores confiables, siempre bajo la supervisién
de IBSEI. Por ejemplo, cuando se dafia la camara
de medicion de un medidor de desplazamiento
positivo, la bobina de un sensor tipo Coriolis 0 algun
dispositivo intercambiable de un computador de
flujo, normalmente se procuran los servicios de un
proveedor reconocido por el laboratorio.
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El proceso de calibracién en su concepto amplio se
realiza solo cuando se requiere y se acepta por el
cliente. Toda actuacion del laboratorio autorizada
por el cliente garantiza que no exista un conflicto de
intereses para el laboratorio.

De conformidad con el requisito 5.10.4.3 de la NMX-
EC-17025-IMNC-2006; "Requisitos para la
competencia técnica de los laboratorios de
calibracion", los Registros e Informes de Calibracion
de IBSEI conservan y declaran, respectivamente, los
resultados de la calibracién antes y después de
cualquier ajuste o reparacion.

Ademas de cumplir el requisito de la NMX-EC-
17025-IMNC-2006; el laboratorio asesora a sus
clientes sobre el significado y la importancia que
esta informacién tiene para ellos, empleando
ejemplos que sean ilustrativos y cotidianos, como el
ejemplo que se presenta a continuacion.

Sean por ejemplo pesas calibradas de conformidad
con las clases de exactitud de la OIML R111 o en
México su homodloga que es la NOM-SCFI-038-
2000.

Si durante el proceso de calibraciéon las pesas se
someten a algun tipo de limpieza o de ajuste, el
usuario debe conocer los valores del error de la
pesa antes y después de la limpieza y/o el ajuste.

De lo contrario, como se describe en la Fig. 1 que se
muestra a continuacion, no es posible que el usuario
disponga de la informacién necesaria que le permita
evaluar la efectividad de los intervalos de calibracion
que tiene establecidos.

La Fig. 1 muestra un ejemplo sobre los resultados
de calibracion de una misma pesa en el 2007 y
luego en la misma fecha del 2008, antes y después
del ajuste, que solo tiene propdsitos ilustrativos y
nada tiene que ver con datos reales.

La linea recta trazada en color negro entre los
puntos que representan los resultados de las
calibraciones en 2007 y 2008 respectivamente nos
indica una falsa tendencia sobre la conducta
metrologica de la pesa, pues no toma en cuenta el
valor correcto del error y su incertidumbre en ese
instante, que es el valor obtenido antes del ajuste o
la limpieza. La tendencia correcta es la que
representa la linea recta trazada en color rojo.

Si se asume que la tendencia de la conducta

metrologica de la pesa es lineal con respecto al
tiempo, lo cual no necesariamente es cierto pero es
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bastante razonable considerando que se siguen las
buenas practicas de laboratorio, en la Fig. 1 se
observa que el intervalo de calibracion considerado
es excesivo y debe pensarse de inmediato en
reducirlo a la mitad y al mismo tiempo investigar que
ha sucedido, teniendo en cuenta que para las pesas
un intervalo de calibracion de 1 afio es
recomendable internacionalmente.

Error (E)(%)

E + U antes
+ EMP

E + U después

Tiempo (t)

2007 2008

- EMP

Fig. 1. Grafico de los resultados de calibracion de una
pesa con respecto al tiempo.

En la Fig. 2 se muestra otro grafico de control sobre
la tendencia de la conducta metrolégica de cualquier
instrumento ajustable en un solo valor, como las
pesas, a lo largo de 4 intervalos de calibracion. Los
resultados representados por el grafico tipo diente
de sierra contenido por la linea que representa los
errores maximos tolerados evidencian la satisfaccion
de un cliente con los intervalos de calibracion que ha
considerado a través del tiempo.

Como se aprecia en la Fig. 2 los intervalos
establecidos por el cliente muestran un balance casi
perfecto entre los riesgos y los costos de calibracién.

Error (E)(%)

E + U antes

-_-% ______ E + U después
Tiempo (t)

+ EMP

- EMP

Fig. 2. Grafico de control tipo diente de sierra

En la Fig. 2 podemos apreciar que:
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e |a suma del error y el intervalo positivo de la
incertidumbre obtenidos en la calibracion,
realizada en el tiempo 1, esta dentro de los
limites permitidos;

e la suma del error y el intervalo positivo de la
incertidumbre obtenidos en Ila calibracion
realizada en el tiempo 2 esta justamente en el
limite permitido, sin excederlo, por lo que se
realizé el ajuste para disminuir el error;

e el intervalo de calibraciéon elegido entre los
tiempos 1y 2 es justamente el tiempo necesario
para lograr que el error se mantuviera dentro de
los limites permitidos, y justamente el tiempo en
el que ya era estrictamente necesario volver a
calibrar y ajustar el instrumento. A esto le
llamamos balance casi perfecto entre costos y
riesgos de calibracion;

e a partir del resultado obtenido en el tiempo
transcurrido entre 1 y 2, se decide mantener el
intervalo de calibracion, sin embargo la suma del
error y el intervalo positivo de la incertidumbre
obtenidos en el tiempo 3 demuestra una
pequefia probabilidad de que se excedan los
limites permitidos. Por esa razén se ajustd
nuevamente el instrumento, aunque se aprecia
que a un valor del error mas cercano a cero que
en el tiempo 2;

e la decision de mantener el intervalo de
calibracion trajo como resultado que se
excedieran los riesgos;

e haber ajustado mejor el instrumento en el tiempo
3 justifica la decision de mantener el intervalo de
calibracion y nuevamente en el tiempo 4 el
resultado obtenido muestra el balance casi
perfecto entre riesgos y costos de calibracion.

Es probable que algunos usuarios de pesas
calibradas en México no posean toda la informacion
que necesiten, o bien porque sus proveedores no
cumplen el requisito 5.10.4.3 de la NMX-EC-17025-
IMNC-2006; o por desconocimiento y falta de
exigencia a los proveedores.

Por otra parte, algunos laboratorios de calibraciéon
de pesas ofrecen el servicio completo como una
opcion mas costosa, de modo que el usuario
probablemente haga un balance de los riesgos y los
costos y prefiera optar, de manera incorrecta, por los
riesgos.

3.1 Medidas Volumétricas de 20 L

Las medidas volumétricas nuevas y en uso se
calibran en IBSEI aplicando el método gravimétrico,
utilizando agua destilada como liquido de prueba.
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Las medidas volumétricas nuevas, aun cuando
deban someterse a ajustes iniciales no son objeto
de aplicacion del requisito 5.10.4.3 de la NMX-EC-
17025-IMNC-2006, ya que el volumen ajustado en
la primera calibracion se considera como el valor de
volumen inicial del instrumento nuevo. Esto significa
que como resultado de la calibracién no se declara
un valor antes del ajuste aun cuando la medida haya
sido ajustada durante la calibracion inicial.

Para poder hacer practico de la aplicacion del
requisito 5.10.4.3 de la NMX-EC-17025-IMNC-2006
a las medidas en uso el cliente debe ser consciente
de lo siguiente.

Las medidas volumétricas calibradas llegan a sus
manos sin que su superficie interior haya tenido
contacto con algun combustible. La medida llega a
sus manos acompanada de un informe de
calibracion que declara un valor para el volumen en
el trazo cero de la escala que es correcto a 20 °C y
que fue determinado con la medida humedecida con
agua destilada, observando un determinado tiempo
de escurrido.

Como las medidas volumétricas en su gran mayoria
se utilizan para comprobar el funcionamiento de los
sistemas de despacho de combustible sin someterse
a ningun proceso de limpieza previo, en el momento
de la recalibracion llegan al laboratorio con su
superficie interior contaminada con diesel o
gasolina.

Para poder ingresar las medidas al laboratorio
deben ser sometidas previamente a un proceso
riguroso de lavado de manera que en el momento
de la calibracion el agua destilada no sea
contaminada. Esto garantiza que la medida
volumétrica sea sometida nuevamente, al cabo de
un tiempo, a wuna calibracién realizada en
condiciones similares a las de la calibracién inicial.
En ello la calidad del proceso de limpieza juega un
papel fundamental.

Como no es posible, desde el punto de vista
practico, determinar el volumen de la medida, antes
de realizar la limpieza, sino después de ésta,
cualquier influencia del combustible acumulado en
las paredes internas sobre la estabilidad del
volumen de la medida, si fuese significativa, no
podra ser estimada cuantitativamente.

Las medidas volumétricas de 20 L, Fig. 3,
normalmente tienen una escala soldada al cuello,
que cuenta con 30 divisiones hacia arriba y 30
hacia abajo del trazo cero central.
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Cada division de la escala (d) corresponde a un
volumen de 10 mL, de modo que el intervalo de la
escala es de + 300 mL.

Fig. 3. Medida volumétrica de 20 L

La incertidumbre (expandida con k = 2) obtenida
normalmente para estas medidas en IBSEI es del
orden de £ 0,03 %, es decir £ 6 mL.

Cuando el error en la determinacion del volumen en
el trazo cero de la escala a 20 °C sea mayor que
4 mL, la escala debe ajustarse, de tal forma que se
garantice en el 100 % de los casos que el error de la
medida no excedade (x4 + 6)mL.=+10mL=%d.

El fundamento técnico y normativo para tal decision
se basa en el requisito 2.222. de Ia
Recomendacion Internacional de la Organizacion
Internacional de Metrologia Legal No. 120 (OIML
R120), edicion en inglés de 1996, que establece
que:

“Para las medidas patrones y tanques de prueba, los
errores maximos tolerados deben ser + 1/2 000 de
su capacidad nominal”.

En el periodo comprendido entre 2003 y 2007 en
IBSEI se calibraron 2 000 medidas volumétricas por
afo aproximadamente, de las cuales el 70 % son
medidas en uso. De las medidas en uso, el 62 %
han sido calibradas periédicamente en IBSEI con un
intervalo de calibracién promedio de 1 afio.

La aplicacion del requisito 5.10.4.3 de la NMX-EC-
17025-IMNC-2006, para las medidas volumétricas,
bajo las condiciones descritas en esta seccion, nos
permite afirmar que para el 85 % de las medidas
recalibradas en IBSEI los errores determinados al
cabo de un afo, después de la limpieza y antes de
realizar cualquier ajuste son menores que 10 mL.
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Sin embargo, solo el 22 % conserva el error por
debajo de 10 mL en dos afios.

Lo anterior significa que el intervalo de calibracion
de 1 afo considerado para las medidas volumétricas
es adecuado, aunque algunos clientes pueden
reconsiderarlo.

3.2 Medidores de Flujo
También en IBSEI se calibran medidores de flujo
NuUevos y en uso.

Al igual que para las medidas volumétricas, aun
cuando los medidores nuevos se sometan a ajustes
iniciales no son objeto de aplicacion del requisito
5.10.4.3 de la NMX-EC-17025-IMNC-2006. Los
errores de indicacién y el factor de correccion, asi
como el factor del medidor, derivados de los ajustes
realizados en la primera calibracién se consideran
como valores iniciales del instrumento nuevo.

Para los medidores calibrados inicialmente con
agua, Fig. 4, y que trabajan con liquidos diferentes
del agua aplican las mismas consideraciones
descritas en 3.1 para las medidas volumétricas en
uso, siempre que las recalibraciones se realicen con
agua.

Fig. 4. Medidor de flujo

Es importante mencionar la conveniencia de calibrar
preferiblemente los medidores de flujo en las
condiciones de operacion y con el liquido de trabajo.
Cuando esto no sea posible se deben considerar
todas las correcciones aplicables, tanto como sea
posible, para determinar el error con la mejor
exactitud posible.

La mejor incertidumbre (expandida con k = 2)
obtenida en la calibracién de medidores de flujo en
IBSEI es 0,05 % del volumen o la masa de fluido
totalizados para cada flujo.
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A diferencia de las medidas volumétricas, los
criterios para el ajuste no aplican del mismo modo
para todos los medidores. Los criterios dependen de
las tolerancias para el error especificadas por el
cliente o establecidas en las Normas Oficiales
Mexicanas o en las normas o las Recomendaciones
internacionales aplicables.

Por ejemplo, para medidores de alto flujo de las
estaciones marinas o de los sistemas de despacho
de combustibles a los aviones, aplican en México los
limites de error establecidos en la NOM-005-SCFI-
2005, ligeramente diferentes de los establecidos en
la OIML R117-1:2007.

Cuando la suma del error obtenido en la calibracion
y su incertidumbre es mayor que el error maximo
tolerado especificado por el cliente el medidor debe
ser ajustado, siempre que sea posible.

Entre 2003 y 2007 en IBSEI se calibraron 600
medidores al afio. EI 70 % fue sometido a algun tipo
de ajuste o reparacion. Los valores son
aproximados. No todos los clientes de IBSEI tienen
establecido el mismo intervalo de calibracion para
sus medidores. Algunos consideran intervalos de
calibracién de 1 afo, otros 6 meses y otros incluso 3
meses. Lo relevante es que se puede afirmar que
durante 5 afios los intervalos de calibracion
considerados por los clientes que se mantienen con
IBSEI permanecen constantes.

A diferencia de las medidas volumétricas para los
medidores, no es posible hacer un analisis que nos
permita llegar a conclusiones generales sobre la
efectividad de los intervalos de calibracion
considerados por los clientes. El analisis debe
hacerse para cada cliente en particular, partiendo de
los resultados declarados en el Informe de
Calibracion.

En el Anexo 1 se muestra un ejemplo de la hoja de
datos y la hoja de resultados de un Informe de
Calibracion de IBSEI que poseen toda la informacion
necesaria para llevar a cabo este analisis.

4. CONCLUSIONES

Para que una organizacion produzca resultados de
medicién confiables y trazables debe crear y
administrar adecuadamente un programa de
calibracion de sus instrumentos. La determinacion
de los intervalos de calibracion iniciales es una de
las decisiones mas importantes; estas se basan
fundamentalmente en las recomendaciones de los
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fabricantes y las experiencias del usuario y las
entidades y autoridades metroldgicas del pais.

La efectividad de los intervalos de calibracion
iniciales debe ser evaluada por el usuario con el
objetivo de optimizar el equilibrio entre los riesgos y
los costos de calibracion. Los métodos para hacerlo
pueden ser consultados en el documento ILAC-
G24:2007 / OIML D 10:2007 (E).

La informacion sobre el proceso de calibracion, debe
ser suministrada por el proveedor y conservada por
el usuario como datos histéricos para la toma de las
decisiones sobre sus programas de calibracion.

Cuando el proveedor es un laboratorio acreditado la
obtencién y entrega de la informacion al cliente es
un requisito de la NMX-EC-17025-IMNC-2006.

Para todos los servicios de calibracion de flujo y
volumen que se ofrecen en IBSEI la informacion
esta disponible, en los registros o los informes de
Calibraciéon. Ademas de cumplir el requisito 5.10.4.3
de la NMX-EC-17025-IMNC-2006, esa informacion
le ha permitido al laboratorio identificar los clientes
de servicios de calibracion de medidas volumétricas
que deben considerar una reduccién de sus
intervalos de calibracion. Un analisis similar puede

ANEXO 1

realizarse para todos los clientes de los servicios de
calibracion de medidores de flujo.
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