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Resumen: Se estudia la reduccioén de los ciclos de medicion durante la calibracién de recipientes volumétricos
por el método gravimétrico, para disminuir el tiempo de ejecucién de la misma, manteniendo la calidad de la
medicion expresada como incertidumbre de medida expandida. La reduccion de los ciclos se basa en la
evaluacion de la concordancia metrolégica entre los resultados de calibracién obtenidos con seis ciclos contra
los obtenidos con un nimero menor de ciclos. La poblacion evaluada fue de 5 077 recipientes volumétricos
calibrados en CIATEC entre 2012 y 2014. Los resultados demuestran que existe concordancia metrolégica
entre los resultados de calibracién con cuatro o cinco ciclos y los obtenidos con seis ciclos de medicidn.

1. INTRODUCCION

De acuerdo con [1], la calibracién de un recipiente
volumétrico implica la determinacién del volumen que
ocupa un liquido de prueba en un recipiente
volumeétrico, a la marca del aforo, a la temperatura de
referencia de 20 °C. Dicho volumen se representa
como Vao-c y su determinacion implica medir: la masa
del recipiente volumétrico vacio, la masa del agua
destilada en el recipiente lleno hasta la marca del
aforo, y la temperatura en el seno del agua destilada
contenida en el recipiente. A esta secuencia de
operaciones se le denomina ciclo de medicion. El
ciclo de medicibn se repite cuatro veces para
medidas volumétricas metalicas [2]; diez veces para
aparatos operados por piston [3]; o de cinco a diez
veces para recipientes volumétricos, segun
recomendaciones del Centro Nacional de Metrologia
(CENAM).

Aun cuando no se especifica en ninguna norma el
namero de ciclos que deben realizarse para los
recipientes volumétricos, debe existir un balance
entre la disminucién de los errores aleatorios y la
disminucién de grados de libertad en la incertidumbre
Tipo A, cuando se reduce el nimero de ciclos.

Por otra parte, en CIATEC se realizaron estudios de
tiempos y movimientos de los servicios acreditados
con la entidad mexicana de acreditacion (ema), los
cuales permiten ver que una reduccion de seis a
cinco ciclos de medicion, resulta en una disminucion
aproximada del 14 % del tiempo consumido en la
calibracion, mientras que reducir los ciclos hasta solo
cuatro reduciria el tiempo de la calibracion en
aproximadamente un 28 %. Sin embargo, se debe

cuidar el no afectar la calidad de las mediciones
expresada como incertidumbre expandida.

El objetivo del presente estudio es analizar la
reduccién del nimero de ciclos de medicion a realizar
durante la calibracién de recipientes pertenecientes a
las sub-areas de micro, pequefios y medianos
volimenes, manteniendo la calidad de la medicion
expresada como incertidumbre de medida
expandida.

2. METODOLOGIA

El presente estudio se basa en la evaluaciéon de la
concordancia metrologica, definida como la
comparacion entre dos resultados de calibracién del
mismo instrumento, en condiciones de repetibilidad,
con distinto nimero de mediciones repetidas, de tal
forma que el valor central de uno de los resultados
cae dentro del intervalo que abarca la incertidumbre
de medida expandida del resultado de referencia [4].
La concordancia metrolégica se evalta entre los
resultados de calibraciones simuladas, generadas
con los datos reales de los primeros dos, tres, cuatro
y cinco ciclos de medicion, y el resultado de la
calibracion que emplea seis ciclos de medicion. La
estrategia del desarrollo del trabajo es la siguiente:
a) Definir la poblacion de estudio
b) Seleccionar los elementos de la muestra
¢) Simular los resultados de calibracién para n
ciclos de medicién,con2<n<6
d) Evaluar la concordancia metrolégica entre
los resultados de calibracion para los n ciclos
y los resultados a los seis ciclos
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2.1. Poblacion de estudio

Se incluyen 5 077 recipientes volumétricos que se
calibraron, entre 2012 y 2014 en CIATEC, A.C., bajo
el procedimiento acreditado ante la ema (V-06), en
cuyo calculo del V2o -c y su incertidumbre asociada,
se ejecutaron seis ciclos de medicion.

2.2. Muestra seleccionada

Se censaron 1 623 recipientes y se muestrearon 554
de los restantes, para dar un total de 2 177
recipientes analizados. El muestreo se realizé en dos
etapas y fue proporcional al nimero de servicios
realizados en el periodo de tiempo referido.

2.3. Simulacion de resultados de calibracion

Durante las simulaciones de los resultados de
calibracion para n ciclos de medicién, con 2 < n <6,
se obtuvieron los datos de:
a) Vao-c
b) La incertidumbre de medida expandida con
un factor de cobertura, k = 2, U(V20 °c, k=2).
¢) La incertidumbre de medida expandida con
un factor de cobertura estimado a partir de
los grados efectivos de libertad, U(V2o °c, keff)-

Estos datos se emplearon para compararlos con los
correspondientes cuando se utilizaron los seis ciclos
de medicion, mediante la evaluacion de la
concordancia metroldgica.

2.4. Evaluacion de la concordancia
La concordancia metrolégica entre la calibracién con
n ciclos de medicion y con seis ciclos de medicién,

establece que (V2o-c), debera encontrarse dentro del
intervalo de valores de (V20 °c)n=s6, €S decir:

(Vaooc = Un=e = (Vaoocdn = (Vagoc + Udn=s 1)

3. RESULTADOS

Tabla 1. Proporcién de recipientes con concordancia
metrolégica con respecto a la calibracién con seis
ciclos de medicion con U(V2o °c, k=2).

0. de 0 ordante Porcentaje de
0 0 6 oncordante
2 2137 98,16 %

3 2174 99,86 %

4 2177 100,0 %

5 2177 100,0 %

Tabla 2. Proporcion de recipientes con concordancia
metrolégica con respecto a la calibracion con seis
ciclos de medicion con U(V2o °c, kef).

0. de 0 ordante Porcentaje de
0 0 6 oncordante
2 2 167 99,54 %

3 2177 100,0 %

4 2177 100,0 %

5 2177 100,0 %

4. DISCUSION

De las Tablas 1 y 2 es clara la concordancia total
entre los resultados de calibracion cuando se realizan
cuatro o cinco ciclos de medicion con respecto a la
ejecucioén de seis ciclos de medicién, ya sea con la
incertidumbre de medida expandida con el factor de
cobertura igual a dos, o con el factor estimado a partir
de los grados efectivos de libertad.

5. CONCLUSIONES

Se definié el término concordancia metrolégica como
un indicador de equivalencia de la calidad de las
mediciones de un mismo mensurando en
condiciones de repetibilidad. Luego se demostro la
concordancia metroldgica entre los resultados de
calibracion de recipientes volumétricos cuando se
emplean cuatro o cinco ciclos de medicién con
respecto a la utilizacion de seis ciclos de medicion.
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