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RESUMEN

En julio del 2007 fue publicada la Guia EURAMET/cg-18/v.01, documento que sustituyd a la Guia EA 10/18 "Guia para la
Calibracion de instrumentos para pesar de funcionamiento no automatico" EI documento fue tomado como referencia
para elaborar una nueva Guia en idioma espafiol, aplicable para los paises miembros del Sistema Interamericano de
Metrologia (SIM), adoptada como Guia de Trazabilidad e Incertidumbre de la Entidad Mexicana de Acreditacion (ema).
La ponencia presenta los resultados de la aplicacion de las Recomendaciones de la Guia EURAMET/cg-18/v.01 o nueva
Guia SIM para la calibracién de instrumentos para pesar de funcionamiento no automatico, en la elaboracion del
presupuesto de incertidumbres de la calibraciéon de recipientes volumétricos, aplicando el método gravimétrico. Se
comparan los resultados y se analiza el impacto de la aplicacién del nuevo documento.

1. INTRODUCCION

La Guia de calibracion EURAMET/cg-18/v.01 fue
publicada en julio del 2007, sustituyendo
textualmente a la EA10/18 "Guia para la Calibracion
de instrumentos para pesar no automaticos"

El documento fue tomado como referencia para
elaborar una Guia en espafol, aplicable en los
paises miembros del Sistema Interamericano de
Metrologia (SIM), trabajo liderado por el Centro
Nacional de Metrologia de México (CENAM). La
Guia SIM fue la base para elaborar recientemente la
Guia de Trazabilidad e Incertidumbre de
instrumentos para pesar no automaticos de la
Entidad Mexicana de Acreditacién (ema).

La Guia de la ema es aplicable para todos los
laboratorios de calibracion acreditados en México en
masa, asi como los laboratorios acreditados que
usan instrumentos para pesar calibrados. Esto
puede llevar a los laboratorios a reconsiderar sus
presupuestos de incertidumbre.

La ponencia presenta los resultados de la aplicacion
de la seccién 7.4 de la Guia con el objetivo de
determinar la componente de incertidumbre
asociada al resultado de las pesadas durante la
calibracion de recipientes volumétricos por el
método gravimétrico en Internacional de Bienes,
Servicios e Ingenieria, S. A. de C. V. laboratorio de
calibracion acreditado por la ema.
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Se presenta la Fundamentacion Teodrica del
problema, cambiando el orden y la simbologia
usados en la Guia, con el objetivo de lograr una
mejor comprension del lector. También se describe
la interpretacion de los autores sobre las fuentes de
incertidumbre consideradas en la seccién 7.4 de la
Guia y se analizan y simplifican teniendo en cuenta
su aplicacion para la calibracion de recipientes
volumétricos por el método gravimétrico.

La ponencia presenta los resultados de la aplicacion
de la Guia a través de un ejemplo concreto y se
comparan los resultados de la estimacion de la
incertidumbre considerando los modelos usados
antes y después de la aplicacién de la Guia.

2. FUNDAMENTACION TEORICA

2.1. La Ecuacion General para Determinar el
Resultado de una Pesada

Antes del uso de la nueva Guia el resultado de una
pesada obtenido con un instrumento calibrado era la
suma de la indicacién mas la correcciéon declarada
en el Informe de Calibracién. La correccidon es el
error con signo negativo.

Para estimar la incertidumbre del resultado de la
pesada se consideraba solo la combinaciéon de las 3
componentes siguientes:

¢ la incertidumbre asociada a la correccion,
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e la incertidumbre asociada a la resolucion del
instrumento con carga, y
e la incertidumbre asociada a la variabilidad del

resultado de la pesada.

La nueva Guia recomienda el uso de ofras
correcciones aplicables teniendo en cuenta las
consideraciones tedricas siguientes:

Cuando se usa un
resultado de pesada
expresioén siguiente:

instrumento calibrado, el
(R) se determina por la

R=R* +6|-instr + 6I—proc ) (1

donde R* es el resultado de una pesada
obtenido en las mismas condiciones en que fue
calibrado el instrumento, dL,., la correccidon que se

aplica para compensar el error debido al cambio en
la curva caracteristica del instrumento, y 6L la

correccion para compensar el error debido a la
diferencia entre los procedimientos de medicién y
calibracion.

Si el instrumento se usa bajo las mismas
condiciones en que fue calibrado el resultado de las
pesadas (R * ), se determina por:

donde AL es la diferencia entre las lecturas L y L,,
L es la lectura del instrumento con carga; Lyes la

lectura del instrumento sin carga; oSLggces la

correccion para compensar el error de redondeo de
la lectura con carga; dLygoe€s la correccion para

compensar el error de redondeo de la lectura sin
carga; oL, es la correccion para la variabilidad de

la diferencia de lecturas; y E es el error de indicacion
del instrumento declarado en el Informe de
Calibracion.

La curva caracteristica de un instrumento puede
variar con el tiempo de uso desde el momento en
que fue calibrado hasta el momento en que se usa.
Por eso se deben aplicar correcciones para
compensar los posibles errores asociados a la
deriva en la conducta metrolégica del instrumento
determinada en el momento en que fue calibrado.

Los tres factores que influyen en la curva de
calibracion se pueden agrupar en la correccidon

SL et - €XPresada de la forma siguiente:
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6I—ins,t = 8I—temp + 8Lempuje + 8Laj ’ ©)

donde: 6oL, €s la correccion para compensar el

error debido al cambio de la curva caracteristica del
instrumento provocado por el cambio de Ila
temperatura ambiente en lugar de medicion,
L empuje 1@ correccion para compensar el error

debido al cambio de la curva -caracteristica
provocado por la variacién de la densidad del aire en
el lugar de medicion, y 3L, es la correccion para

compensar el error debido al cambio de la curva
caracteristica provocado por el envejecimiento o
desgaste del instrumento.

Cuando el procedimiento de medicion es diferente
del procedimiento de calibracién hay otras fuentes
de errores probables en la medicién. Por ejemplo:

¢ durante la medicion puede haber un error en la
indicacion de una pesada neta, debido al uso del
dispositivo de tara, si durante la calibraciéon solo
se obtuvo la indicacién bruta correspondiente de
una carga de prueba, sin evaluar el efecto que
sobre esta pudo haber tenido el uso del
dispositivo de tara.

¢ durante la medicidon puede haber un error en la
indicacion del instrumento calibrado, si la carga
pesada durante la medicién permanece sobre el
receptor de carga del instrumento un tiempo
diferente al que permanecieron las cargas de
prueba durante la calibracién, debido a los
efectos de histéresis o de retorno a cero.

¢ durante la medicidon puede haber un error en la
indicaciéon del instrumento calibrado debido a la
colocacién excéntrica de la carga, si durante la
calibraciéon no fueron evaluados adecuadamente
estos efectos.

e durante la medicion puede haber un error en la
indicacion del instrumento calibrado debido a la
variabilidad de las indicaciones, si durante la
medicién se pesan cargas en movimiento, por
ejemplo, animales vivos, y durante la calibracion
las pruebas de repetibilidad se realizaron con
cargas estaticas.

Las  correcciones  aplicables  cuando los

procedimientos de medicion y calibracion son
diferentes se agrupan en una correccion oL .

expresada de la forma siguiente:

SLproc = 6LTara + 6I—Tiempo + 6I—Exc + 6I—din ’ (4)

donde dLy,,es la correccion para compensar el
error provocado por el uso del dispositivo de tara;
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dL la correccion para compensar los errores por los
efectos de deriva e histéresis; dLla correccion
para compensar el error debido a la colocacion
excéntrica de las cargas; y oL, la correccion para

compensar el error debido al uso del instrumento
para pesadas dinamicas.

Sustituyendo las Ecs. (2) a (4) en (1) se obtiene:

R = AL + 6LdigC - 6LdigO + 6L

rep

—E+8Lemp +0L +0oL

empuje

a , (5)
+ 0L + 0Lt +0Lgy e +0Lgin

que es la ecuacion general para determinar el
resultado de una pesada.

Asumiendo que todas las magnitudes de entrada
son linealmente independientes, la varianza u?(R)

asociada al resultado de una pesada se puede
estimar por la expresion general siguiente:

U2(R) = u2(R*) + [uZ, — 2L gy |+

urz(l-temp )+ urz(l-empuje )+ urZ(Laj) ’ ©)

L2
+ urZ(I-Tara )+ urz(Lt)+ urz(l-exc)

dondeu?(R*) es la varianza asociada al resultado
de la pesada obtenido en las mismas condiciones en
que se calibré el instrumento, urz(Ltemp ) es la

varianza relativa asociada a 6L gmp ; urz(Lempuje ) es
la varianza relativa asociada a SL empuje 5 urz(Laj) es

la varianza relativa asociada a 8L ; U, (Lyars )€S la

aj ;
varianza relativa asociada a SLy,,; u2(L,) es la

varianza relativa asociada SL;; y U,’(Lec) €S la
varianza relativa asociada 6L

exc *

Como se puede apreciar en la Ec. (6), se han
considerado algunas varianzas relativas. Esto se
debe a que algunas correcciones adquieren valores
diferentes para cargas diferentes, o sea, dependen
de la carga. Por ejemplo, la correccion debida a la
excentricidad (Ver 3.9).
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El término luﬁin —u26LrepJ se aplica sélo si el

instrumento se usa en régimen dinamico. uﬁin es la

varianza asociada a la variabilidad de una sola
lectura, cuando el instrumento se usa en régimen
dinamico.

Lo anterior se justifica por el hecho de que:
e la variabilidad de los instrumentos durante la
calibracion se evalia en régimen estético y la

correccion incertidumbre u28Lrep asociada a la

correccion aplicable 5L, (normalmente su valor
es cero) estda considerada en u?(R¥),

respectivamente, ver Ec. (6).
e cuando un instrumento calibrado se usa para
pesar cargas en movimiento (régimen dinamico),

la incertidumbre que debe aplicarse es u3,
(asociada a la correccion 6Ly, que también

normalmente es cero), la cual debe determinarse
durante la medicion realizando pruebas repetidas
con la propia carga dindmica que se esta
midiendo.

¢ la contribucion u28Lrep obtenida en el momento de

la calibracion del instrumento esta disponible en
su informe de calibracion, por eso no es dificil
eliminarla cuando el instrumento se usa para

pesar cargas dinamicas, anadiendo el término

[uﬁin —u28LrepJen la ecuacién 6. Notese que a

desarrollar la Ec. (6), aparecen dos términos
u28Lrep con signos contrarios, los cuales se
eliminan, ver Ec. (8).

Si el instrumento se usa para pesar cargas
estaticas, el segundo termino de la Ec. (6), no debe
ser incluido.

La varianza u?(R*) se puede estimar por la
expresion siguiente:
U2(R*):U2(E)+u2(6Ldigo)+
: (7)
uz(SLdigC)+u2(8Lrep)

donde u?(E) es la varianza asociada a E; uz(SLdigo)

es la varianza asociada a la correccion dL g0 ;

u2(8LdigC) es la varianza asociada a la correccion
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. 2 . .
Ol gigc; Y U (8Lrep) es la varianza asociada a la
correccion L, .

Sustituyendo la Ec. (7) en la Ec. (6) se obtiene:

V(R) = [UZEEF U2 (5L ggo )+

)} + [uﬁin - u28Lrep

u? L gigc )+ u? Sl rep
. (8)
urz(l-temp )+ urz(l-empuje )+ urz(l-aj) |_2
+ urz(LTara )+ urz(Lt)+ urz(Lexc)
que es la expresidn general para la varianza

asociada al resultado de una pesada, en la que se
combinan varianzas absolutas y varianzas relativas.

Si el instrumento se usa para pesar cargas estaticas
el segundo término de la Ec. (8) es cero.

3. ANALISIS Y SIMPLIFICACION

El modelo general descrito por las Ecs. (5) y (8) se
analiza y simplifica para el caso particular de la
calibracion de medidas volumétricas empleando el
método gravimétrico en las condiciones de nuestro
laboratorio, teniendo en cuenta que:

¢ el instrumento para pesar que utiliza el laboratorio
fue calibrado en su lugar de uso y no cuenta con
certificado de aprobacién de modelo;

e |la calibracién se realiz6 en la fecha y las
condiciones especificadas en el Informe de
Calibracién (Ver anexo 1);

¢ |as condiciones del laboratorio son controladas;

e el procedimiento de calibracion es diferente del
procedimiento de medicion;

e los resultados de medicion se obtienen para
cargas diferentes a las cargas de prueba;

e los errores de indicacion y sus incertidumbres
fueron declarados en una tabla de valores
discretos (Ver anexo 1);

e |a balanza del laboratorio se ajusta diariamente
usando las mismas pesas que se emplearon
durante la calibracién de la balanza., y

e el procedimiento de medicidon solo contempla
cargas estaticas

3.1. Correcciones Debidas al Redondeo de las
Lecturas 5L giqc Y Sl gigo

El mejor estimado para ambas correcciones es cero.

Asumiendo que las correcciones son linealmente
independientes con distribuciones rectangulares e
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intervalos simétricos + dc y + do, los mejores
estimados de las incertidumbres estandares
correspondientes son:
u(éLdigL):dC/m , 9)
y
U(SLdigO): do/-12, (10)

donde d; es el valor de la divisién de la escala del
instrumento para la carga C, y dg es el valor de la
division de la escala del instrumento sin carga. (Ver
Tabla 1)

La componente de incertidumbre debida a la
resolucién de la indicacion sin carga es una nueva
componente aplicable para el presupuesto de
incertidumbre derivado del uso de la nueva Guia.

3.2. Correccion Debida a la Variabilidad de las
LecturasdL

El procedimiento de medicibn contempla la
obtencién de un resultado promedio a partir de tres
mediciones, el mejor estimado de la correccién es
cero, mientras que el mejor estimado de la
incertidumbre estandar es la desviacion estandar de
la media:

UL ey ) = s(AL)//3, (11)

donde s(AL) es la desviacién estandar declarada en
el Informe de Calibracion. (Ver Tabla 1).

Esta componente no provoca ningun cambio en el
presupuesto de incertidumbres evaluado antes de la
aplicacion de la nueva Guia.
3.3. Correccion Debida a los Errores de
Indicacion del Instrumento (E)

Los errores de indicacion del instrumento y sus
incertidumbres asociadas fueron determinados para
un numero finito de cargas discretas y estan
declarados en el Informe de Calibracion en una
Tabla de valores discretos. (Ver Anexo 1)

Los resultados de las pesadas no corresponden
exactamente a las cargas declaradas en el Informe
de Calibracion, sin embargo, el criterio usado para
corregir las lecturas antes de la aplicacion de la
Guia era tomar el mayor de los errores declarados
en el Informe de Calibracion (Ver seccion 5).

Aplicando la clausula 7.2 y el Anexo C (C.2.1) de la
Guia y teniendo en cuenta que la calibracion fue
realizada con cargas equidistantes, los mejores
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estimados de E y u(E) se pueden obtener por
interpolacion lineal usando la expresion:

ER)=El)+ R -1 )El.1)—EQR)V et — 1), (12)

donde k es un numero entero positivo; Iy es la
indicacion del instrumento correspondiente a la
carga patrén que fue aplicada al instrumento en el
momento de su calibracion y que es la
inmediatamente inferior al resultado R de la pesada
de la carga aplicada en el momento de la medicion;
Ik+1 €s la indicacion del instrumento correspondiente
a la carga patrén que fue aplicada al instrumento en
el momento de su calibracion y que es la
inmediatamente superior al resultado R de la pesada
de la carga aplicada en el momento de la medicion;
R es el resultado de la pesada cuyo valor es mayor
y menor que las indicaciones I e lx+1 para las cargas
de prueba declaradas en el Informe de Calibracion
del instrumento, respectivamente; y E (R ) es el error
asociado al resultado de la pesada obtenido durante
la medicion cuyo valor es mayor y menor que los
errores Ex e Eyq para las cargas de prueba
declaradas en el Informe de Calibracion del
instrumento.

La incertidumbre asociada al error del resultado
corregido se puede determinar por la expresion (Ver
Anexo C (C.2.1) de la Guia):

UR) = Ul )+ R =1 )Ull1) = U0 1 =), (13)

donde u( R) es la incertidumbre asociada al
resultado de la pesada de la carga usada en la
medicién con el instrumento calibrado, cuyo valor
debe ser mayor que U(ly) y menor que U (lx+1),
siendo estas ultimas las incertidumbres declaradas
en el Informe de Calibracién del instrumento, para
las indicaciones I, e I respectivamente.

Como las incertidumbres declaradas en el Informe
de Calibracion son expandidas con k = 2, el mejor
estimado de la incertidumbre estandar se obtiene
dividiendo por 2.

La componente de incertidumbre por los errores de
indicacion es una componente aplicada de manera
diferente en el presupuesto de incertidumbre
derivado de la aplicacion de la nueva Guia.

3.4. Correccion Debida al Cambio de la Curva
Caracteristica del Instrumento Cuando Cambia la
Temperatura Ambiente (3R, )

Interpretando la Guia, el mejor estimado de la
correccion puede calcularse como:
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L temp = %(TC -AT)L, (14)

donde TC es el valor limite, expresado normalmente
en 10°/K, para el factor TK usado por el fabricante
para definir la razén de cambio de la indicacién del
instrumento en Max con respecto al cambio de la
temperatura. (Max es la capacidad maxima del
instrumento), y AT es el intervalo de variacion de la
temperatura en el lugar de uso del instrumento.

El instrumento usado es un instrumento calibrado
que no cuenta con aprobacién de modelo, para el
cual, de acuerdo con la clausula 7.4.3 de la Guia, el
valor de TC puede ser estimado de la forma
siguiente:

ITC| = 3-E(Max)/(Max - AT, ),

i (15)
donde E(Max) es el error para Max, declarado en el
Informe de Calibracion, y AT, es el intervalo de

temperatura para la operacion del instrumento
especificado por el fabricante (Ver Tabla1).

El procedimiento para la calibracion de las medidas
volumétricas por el método gravimétrico establece
que la calibracion se puede realizar siempre que la
temperatura del local se encuentre entre 18 °C y
22 °C con una estabilidad durante la calibraciéon no
mayor de £ 0,5 °C. Ello significa que AT =4 °C.

Asumiendo una distribuciéon rectangular, el mejor
estimado de la incertidumbre relativa es:

Ur (Liemp ) = TC - AT/A12 . (16)

Esta contribucidén depende de la carga y de AT . Su
valor es menor mientras menor sea AT .

Esta es una nueva componente aplicable para el
presupuesto de incertidumbre derivado del uso de la
nueva Guia.

3.5. Correccion Debida al Cambio de la Curva
Caracteristica del Instrumento Provocado por la

Variacion de la Densidad del Aire (3L o )

De acuerdo con la clausula 7.4.3.2 de la Guia la
correccion debida al cambio de la curva
caracteristica del instrumento provocado por la
variacion de la densidad del aire normalmente es
cero, mientras que la incertidumbre puede estimarse
teniendo en cuenta el intervalo de variaciéon de la
densidad del aire en el lugar de uso del instrumento.
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El instrumento se calibra y se usa en las mismas
condiciones controladas, que son las condiciones
controladas del laboratorio, donde el intervalo de
variacion maxima de la densidad del aire Ap, es de
aproximadamente 0,04 kg/m°. Lo anterior se deduce
del hecho de que las variaciones maximas de los
parametros de las condiciones ambientales en el
laboratorio son los siguientes:

e para la temperatura: 4 °C,

e para la humedad relativa: 20 % y

e para la presion atmosférica: 10 mmHg (1 333,22

Pa)

También se debe tener en cuenta que el instrumento
se calibra y se usa considerando que todas las
indicaciones son indicaciones de masa
convencional, es decir, son indicaciones que son
correctas asumiendo que la densidad de la carga es
8 000 kg/ m°.

Teniendo en cuenta la clausula 7.1.2.2 de la Guia,
asi como el intervalo de variacion maxima de la
densidad del aire en el laboratorio, la incertidumbre
maxima asociada a la correccidn se puede estimar
mediante la expresion:

Ap,

zpc\/§

ur('—empuje ) =L (17)

Lo que hemos expresado con respecto a esta
correccion y su incertidumbre unido a la informacion
que nos proporciona la Tabla E.2.1 del Anexo E de
la Guia nos permite concluir que tanto la correccion
como la incertidumbre son despreciables.

3.6. Correccion Debida al Cambio de la Curva
Caracteristica del Instrumento por
Envejecimiento o Desgaste 3L

El mejor estimado de la correccion se debe obtener
del grafico de control que describa la tendencia de la
conducta metrolégica del instrumento entre
calibraciones. Si el intervalo de calibracion es por
ejemplo de un afo, la correccion al cabo del afio
debe ser:

8L, =|AE(Max), (18)

donde\AE(Max] pudiera ser la mayor diferencia entre

los errores determinados para Max, o cercanos a
Max, en dos calibraciones consecutivas. (Ver Tabla
2). En nuestro caso la diferencia se ha mantenido
constante durante tres afos consecutivos.
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Asumiendo una distribucion rectangular, cuyo valor
central es el error en Max en la ultima calibracién e

intervalo de dispersion simétrico|AE(Max), el mejor
estimado de la incertidumbre estandar relativa es:

U, (L) = |AE(Max) /(Max -3). (19)

La componente de incertidumbre debida a la deriva
de la curva caracteristica por el envejecimiento del
instrumento es una nueva componente aplicable
para el presupuesto de incertidumbre derivado del
uso de la nueva Guia.

3.7. Correccion Debida al Valor Neto del
Resultado de la Pesada 4L, ,Obtenido en

Operaciones de Pesada con el Uso del
Dispositivo de Tara

Esta correccion se presenta cuando el
procedimiento de calibracion no incluye Ia

evaluacion de la exactitud del dispositivo de
equilibrio de la tara y durante la pesada se utiliza el
dispositivo de tara.

En nuestro caso ni el procedimiento de calibraciéon ni
el procedimiento de medicion contemplan el uso del
dispositivo de tara, de modo que ni la correccién ni
su incertidumbre deben ser tenidas en cuenta.

3.8. Correccion Debida a los Efectos de
Histéresis o Retorno a CerodL,

Durante la calibracion del instrumento las cargas
fueron aplicadas de manera continua en ascenso y
luego en descenso, (ver Anexo 1). Cuando se aplica
este procedimiento para la calibracion las cargas
permanecen sobre el receptor de carga un tiempo
mayor que lo que permaneceria durante el uso
normal de cualquier instrumento en el que la carga
pesada solo permanece sobre el receptor de carga
el tiempo necesario para tomar la lectura.

Cuando la pesada se realiza de la forma que se
menciona en el parrafo anterior, el error de
indicacion puede ser diferente del valor obtenido
durante la calibracion para la misma carga.

Sin embargo, durante el uso del instrumento para
calibrar medidas volumétricas, la medida vacia se
coloca sobre el receptor de carga, se toma la lectura
y permanece sobre el receptor de carga mientras se
llena de agua cuidadosamente hasta el nivel del
trazo cero de la escala del cuello. EI fenémeno que
se produce es muy similar al de la calibracion.
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En el Informe de Calibracion se declaran los errores
de indicacién del instrumento en ascenso, y también
en descenso. En nuestro caso solo interesan los
errores determinados en ascenso y se asume que
deben ser los mismos obtenidos durante Ia
calibracion para la carga considerada.

Teniendo en cuenta que el tiempo de permanencia
de la carga sobre el receptor de carga es muy
similar durante el proceso de calibracién y durante el
proceso de pesada, la correccion por histéresis y su
incertidumbre no se tienen en cuenta.

3.9. Correccion Debida a los Efectos de
Excentricidad 5L

Durante
maximo de carga excéntrica|Aley,|

exc
la calibracion se determino el efecto

, (Ver Tabla

1) el cual debe considerarse para estimar la
correccion. Considerando que la excentricidad del
centro de gravedad efectivo de la carga usada
durante la prueba no debe ser mayor que la mitad
del valor encontrado en la prueba, el mejor estimado
de la correccion es:

exc ;LC’

donde L, es la carga de prueba usada en la

calibracion para evaluar la excentricidad, (Anexo 1),
y L es lalectura con carga del instrumento en uso.

Sl oye < {A (20)

exc, I max

Asumiendo una distribucién rectangular el mejor
estimado de la incertidumbre estandar relativa es:

/(oL o 3)).

Ur(Lexc) = {Alexc,i‘ (21)

max

La componente de incertidumbre debida a la
excentricidad es una nueva componente aplicable
para el presupuesto de incertidumbre derivado del
uso de la nueva Guia.

3.10. Correccion Debida a la Variabilidad por
Efectos Dinamicos oL,

La correccion y su incertidumbre no se tienen en
cuenta debido a que el instrumento no se usa en
régimen dinamico.

4. INCERTIDUMBRE ESTANDAR COMBINADA Y
EXPANDIDA

4.1. Incertidumbre Estandar Combinada

En esta seccion se combinan las varianzas en lugar
de las incertidumbres. La incertidumbre es la raiz
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cuadrada positiva de la varianza.

Antes de la aplicacion de la Guia el modelo usado
era:

R=AL-E, (22)

y la varianza:

w?R)=u?E)+ u2(8LdigC )+ uz(SLrep). (23)

Aplicando la Guia y teniendo en cuenta el analisis y
la simplificaciéon a nuestro caso particular el modelo

queda de la forma:

R=AL—E+8Lgmp +0L4 +0Lgy,  (24)

donde la varianza se calcula por:

u?(R)=u?(E)+u? (5Ld|go)+u (SLdlgC)+u (5Lrep)

, (25)
[ Ltemp + U L )+ urZ(Lexc )]—2
y la incertidumbre estandar combinada por:
uR)=/u*R). (26)

4.2. Incertidumbre Expandida
La incertidumbre expandida UR) se determina

como:

UR)=k-uR), (27)

Donde u(R) es la incertidumbre estandar combinada

determinada y kes el factor de cobertura que se
considera igual a 2 incluso cuando la desviacion
estandar s se obtiene de pocas mediciones (Ver
7.5.1 de la Guia).

5. RESULTADOS

El instrumento para pesar que se usa en el
laboratorio para realizar las calibraciones de las
medidas volumétricas con capacidad hasta 20 L por
el método gravimétrico es una balanza de
plataforma con transmisor electrénico incorporado e
indicacion digital de la marca Bizerba, modelo
HW34000.

Las caracteristicas metrolégicas del instrumento se
muestran en la Tabla 1.
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Tabla 1. Caracteristicas metroldgicas del instrumento para
pesar.

Tabla 3. Correcciones e incertidumbres estandares para
una lectura de 19 350,0 kg antes de aplicar la Guia.

Caracteristica | Unidad de medida Valor

Max (9) 34 000 Simbolo | Correcciodn | Incertidumbre | Varianza

do (9 0,1 (9) estandar (g) Q)

dc (9) 0,1 SLaigc 0,029 0,000 84

s(AL) () ) 0,17 SLrep 0 0,098 0,009 6

E(Max) (*) (9 0,36 EC™) |04 0,18 0,032

* 015 total 0,4 0,043

[Aleclmex () © . (***) Se considera el error y la incertidumbre en Max (Anexo 1)

ATinst (**) (°C) 20 °C :
*) Tomado del dltimo Informe de Calibracion (Ver Anexo L ., .
1). La desviacion estandar considerada es la mayor En la Tabla 4, el error de indicacion asociado a la
(**) Tomado del manual del instrumento. lectura considerada y su incertidumbre se

Los errores declarados en Max por el proveedor del
servicio de calibracién del instrumento en las ultimas
cinco calibraciones consecutivas se muestran en la
Tabla 2.

Tabla 2. Errores historicos en Max.

Fecha de Informe de Error en |AE]
Calibracién Calibracién Max (g) (9)
3/2/2003 ISP-ICI-044- 0,5
03
12/4/2004 ISP-ICI-292- 0,2 0,3
04
9/5/2005 ISP-ICI-563- 0 0,2
05
5/6/2006 ISP-ICI-760- 0,2 0,2
06
15/6/2007 ISP-ICI-943- 0,4 0,2
07

Como puede apreciarse en la Tabla 2 ha
transcurrido casi un ano desde la ultima calibracion
del instrumento.

El mejor estimado para la correccion al momento de
presentar este trabajo, teniendo en cuenta la
ecuacion (17) y la conducta histérica mostrada en la
Tabla 2 debe ser considerado como:

8L, = |AE(Max)=0,2 g. (28)

El valor de la correccion y la incertidumbre asociada
se muestran en la Tabla 4 junto a las demas
correcciones consideradas al aplicar la nueva Guia.

Como la lectura de la pesada promedio del liquido
contenido en una medida volumétrica desajustada,
puede ser 19 350,0 kg, las Tablas 3 y 4 muestran
los valores de las correcciones aplicadas a AL y sus
incertidumbres antes del uso de la Guia, Ecs. (22) y
(23) y aplicando la nueva Guia, Ecs. (24) y (25) para
esa lectura.
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determinan usando los resultados de la calibracion
(prueba de linealidad en ascenso) y las Ecs. (12) y
(13).

Tabla 4. Correcciones e incertidumbres estandares para
una lectura de 19 350,0 kg aplicando la Guia.

Simbolo | Correccién | Incertidumbre Varianza
(9) estandar (9) (9
Sl digo 0,029 0,000 84
SLdigc 0 0,029 0,000 84
SLrep 0 0,098 0,009 6
SLtemp 0,07 0,039 0,001 5
| OLqj 0,2 0,11 0,012
OLexc 0,12 0,07 0,004 9
E 0,18 0,17 0,029
total 0,57 0,059

Los resultados de la medicién para la carga elegida,
aplicando la Guia, Ec. (24), (25), (26) y (27) y sin
aplicar la Guia, Ecs. (22), (23), (24) y (25) se
muestran en la Tabla 5.

Tabla 5. Comparacioén de los resultados de la medicion
aplicando y sin aplicar la Guia.

Aplicacion AL Correccién U(R)
dela (9) (9) (9)
Guia

NO 19 350,0 0,4 0,41
Sl 19 350,0 0,57 0,48

La diferencia mostrada en la Tabla 5 para los
resultados de medicidn no es significativa.

Al analizar las contribuciones de las componentes
individuales que intervienen en el presupuesto de
incertidumbres de la calibracion de una medida
volumétrica de 20 L empleando el método
gravimétrico se puede concluir que la diferencia
entre los valores de las incertidumbres obtenidas
cuando no se aplica o se aplica la Guia, representa
un impacto en la incertidumbre de la calibracion del
orden del 0,2 %. Como la incertidumbre expandida
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de la calibracion que se obtiene en el laboratorio
normalmente es 0,03 % ( 6 mL para una medida de
20 L), el impacto es despreciable.

De igual forma se puede considerar que el
incremento de 0,17 g en la correccion tampoco
afecta la mejor capacidad del laboratorio, ya que la
desviacién es mucho menor que la incertidumbre de
la calibracion (6 mL).

Sin embargo, no se descarta que para la misma
aplicacion, variando las condiciones del laboratorio o
las caracteristicas metroldgicas del instrumento, o la
mejor capacidad de medicion declarada por el
laboratorio, las diferencias pueden llegar a ser
significativas.

En nuestro caso particular los pesos de las
contribuciones a la incertidumbre con respecto a la
incertidumbre estandar combinada sin aplicar o
aplicando la Guia son los que se muestran en la
Tabla 6.

Tabla 6. Pesos de las contribuciones.

Peso (%)
Contribucién | Sin aplicar la Aplicando la
Guia Guia

5Ldig0 1,4
SLdigc 2 1,4

Slrep 22,4 16,4
SLiemp 2,6

SLa 20,6
OLlexc 8,3

E 75,6 49,2

6. CONCLUSIONES

La aplicacion de los criterios de la nueva Guia de
Trazabilidad e Incertidumbres de la ema para la
calibracion de instrumentos para pesar no
automaticos, dirigida a los laboratorios de
calibracion y los laboratorios acreditados que usan
instrumentos para pesar calibrados, no impacta
significativamente  en el presupuesto  de
incertidumbre de nuestro laboratorio para la
calibracion de medidas volumétricas por el método
gravimétrico.

La conclusion es valida para cualquier laboratorio de
volumen que tenga las mismas o mejores
condiciones, el equipo con las mismas o mejores
caracteristicas metrolégicas del instrumento descrito
y la misma capacidad de medicién o peor.
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Anexo 1. Informe de Calibracion del Instrumento

A DECY
n Nimero de Acreditacioa M-70

=
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