? S‘CENAM PP cotcimms

crd1 cacién, a

GUIA TECNICA SOBRE
TRAZABILIDAD E INCERTIDUMBRE
DE MEDICION EN LOS SERVICIOS DE

CALIBRACION DE COLUMNAS DE

LIQUIDO

Meéxico, Abril 2008

Derechos reservados ©

Guia técnica sobre trazabilidad e incertidumbre de medicion en los servicios de calibrac

liquido / Abril 2008
Fecha de emisidn 2008-04-30, fecha de entrada en vigor 2008-05-15, revision 01.

i6n de columnas de

1del7



=Sl
A CENAM

R
entidad mexicama
CENTRO NACIONAL DE METROLOGIA de ([C]_‘editaci()n_ .C.

PRESENTACION

Durante la evaluacién de la competencia técnica de los laboratorios de calibracion y de
ensayo, la demostracion de la trazabilidad y la estimacion de la incertidumbre de las

mediciones, requiere la aplicacion de criterios técnicos uniformes y consistentes.

Con el propésito de asegurar la uniformidad y consistencia de los criterios técnicos en la
evaluacion de la trazabilidad y la incertidumbre de las mediciones, la entidad mexicana de
acreditacién, a. c. (ema), solicitd al Centro Nacional de Metrologia (CENAM) que
encabezara un programa de elaboracion de Guias Técnicas de Trazabilidad e Incertidumbre

de las Mediciones.

Los Comités de Evaluacidn, a través de los Subcomités de los Laboratorios de Calibracion
y de Ensayo, se incorporan a este programa y su participacion esta orientada a transmitir
sus conocimientos y experiencias técnicas en la puesta en practica de las Politicas de
Trazabilidad y de Incertidumbre establecidas por ema, mediante el consenso de sus grupos
técnicos de apoyo. La incorporacién de estos conocimientos y experiencias a las Guias, las
constituyen en referencias técnicas para usarse en la evaluaciéon de la competencia técnica

de los laboratorios de calibracion y ensayo.

En este programa, el CENAM se ocupa, entre otras actividades, de coordinar el programa
de las Guias Técnicas; proponer criterios técnicos sobre la materia; validar los documentos
producidos; procurar que todas las opiniones pertinentes sean apropiadamente consideradas
en los documentos; apoyar la elaboracion de las Guias con eventos de capacitacion;
asegurar la consistencia de las Guias con los documentos de referencia indicados al final de

este documento.
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La elaboracion de las Guias estd vinculada con la responsabilidad que comparten
mutuamente los laboratorios acreditados de calibracion y de ensayo, de ofrecer servicios
con validez técnica en el marco de la evaluacion de la conformidad. La calidad de estos
servicios se apoya en la confiabilidad y uniformidad de las mediciones, cuyo fundamento
esta establecido en la trazabilidad y en la incertidumbre de las mismas. Los que ejercitan la
evaluacion de la competencia técnica de los laboratorios, asi como los que realizan la
practica rutinaria de los servicios acreditados de calibracién y ensayo, encontraran en las

Guias una referencia técnica de apoyo para el aseguramiento de las mediciones.

Las Guias Técnicas de Trazabilidad e Incertidumbre de las Mediciones no reemplazan a los
documentos de referencia en que se fundamentan las politicas de trazabilidad e
incertidumbre de ema. Las Guias aportan criterios técnicos que serviran de apoyo a la
aplicacion de la norma NMX-EC-17025-IMNC-2006. La consistencia de las Guias con esta
norma y con los demas documentos de referencia, permitira conseguir el proposito de
asegurar la confiabilidad de la evaluacion de la conformidad por parte de los laboratorios de

calibracion y ensayo.

Dr. Héctor O. Nava Jaimes Maria Isabel Lépez Martinez
Director General Directora Ejecutiva
Centro Nacional de Metrologia entidad mexicana de acreditacién a.c.
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I. PROPOSITO DE LA GUIA TECNICA

Establecer criterios y requisitos en la calibracion de columnas de liquido a fin de lograr
calibraciones con trazabilidad e incertidumbre confiables.

Esta guia es una recomendacion del subcomité de presion, temperatura y humedad de la
ema (Sin ser un documento normativo) y cualquier modificacion debera analizarse por el
cuerpo colegiado correspondiente.

Esta guia establece los requisitos minimos que debe de cumplir el laboratorio que pretenda
realizar el servicio aqui indicado.

El proceso de evaluacion del laboratorio no es una asesoria y por lo tanto el evaluado es
responsable de demostrar que satisface sistematicamente los requisitos para ofrecer
servicios de calibracion técnicamente validos y trazables.

Esta guia técnica de trazabilidad e incertidumbre no sustituye sino pretende facilitar la
aplicacion de las normas NMX-EC-17025-IMNC-2006, NMX-CH-140-IMNC-2002.

II. ALCANCE DE LA GUIA TECNICA

Esta guia establece los requisitos minimos para la calibracion de balanzas de columnas de
liquido contra otra columna de liquido, balanza de presion o un manometro de alta
exactitud por el método de comparacion directa que garantizan la trazabilidad y
uniformidad en la estimacion de la incertidumbre de calibracion.

I11. MENSURANDO

Es el error de la presién medida en la columna de liquido, obtenido mediante la medicion
de la diferencia de alturas entre meniscos o la altura de la columna de tipo cisterna,
ingresados en tablas o ecuaciones que nos permitan obtener unidades de presion.

I11.1 Intervalo tipico de medicion

El limite superior de medicién quedara acotado por capacidad de los equipos, sin embargo
el limite inferior tipicamente se establece al 10 % del alcance de medicién. Pudiendo

reducirse realizando una degradacion de la exactitud del equipo patron.

El alcance maximo de las columnas de liquido es de 120 kPa.
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111.2 Incertidumbre de medicion esperada

La incertidumbre resultante no podra ser menor que la incertidumbre de los patrones
asociados en la calibracion.

Por lo general no se evalua la conformidad debido a que no existe norma aplicable, por lo
que para realizar el servicio se debe mantener una relacion de exactitudes entre el patron y
el equipo calibrado de 4:1, para que el impacto del patrén utilizado en la incertidumbre para
la calibracion del instrumento no sea mayor al 5 % de acuerdo a la ley de propagacion de
incertidumbre.

IV. METODO Y SISTEMA DE MEDICION

A continuacion se especifica los lineamientos minimos que deben ser considerados para
realizar el método de comparacion directa en la calibracion de columnas de liquido,
incluyendo el sistema de medicion.

1V.1 Método de medicidn

Comparacion directa: Comparacion de las lecturas de la columna bajo calibraciéon contra
las lecturas del patron utilizado conectados a la misma fuente de generacién de presion,
garantizando la hermeticidad del sistema.

1VV.2 Documento de consulta

¢ CNM-MMF-PT-001 Mandémetros de Columna de Liquido, Torres Guzman J. C., Aranda
V. M., Centro Nacional de Metrologia. Diciembre 2002.
¢ NMX-CH-064 Terminologia de metrologia de presion.

1VV.3 Procedimiento de medicion

1. Verificar si el instrumento esta dentro del alcance de acreditacion.

2. Revisidn de condiciones fisicas de la columna de liquido a calibrar (nivel de liquido,
impurezas en el liquido, fisuras en el contenedor, hermeticidad de la columna,
elementos de longitud visibles y adecuados).

3. Permitir el equilibrio térmico de la columna a las condiciones que se realizara la
calibracién, teniendo en cuenta un tiempo minimo de 5 horas.

4. Conectar y verificar la hermeticidad del sistema de calibracién incluyendo la columna
a calibrar.

5. Verificar la nivelacion de la columna de liquido.

6. Determinar los niveles de referencia para los equipos.
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7. Prueba de hermeticidad al 100 % del alcance de medicion de la columna de liquido.

8. Seleccionar como minimo 10 puntos de medicion, distribuidos uniformemente a lo
largo del alcance de medicion.

9. Tomar como minimo 3 repeticiones en cada punto de medicion, realizadas en 2
ascensos y 1 descenso.

Nota: Debera considerar las magnitudes de influencia en cada punto de medicion.
IV.4 Equipos e instrumentos, instalaciones

Instrumento patrén (columna de liquido, balanza de presién o0 manémetro de alta exactitud)
Fuente de generacion de presion

Dispositivo para medir diferencias de alturas

Nivel

Bardémetro

Termémetro

Higrometro

Gas seco o inerte

Base rigida y adecuada para los instrumentos

Todos los instrumentos necesarios para incluir las correcciones en el patron utilizado

IV.5 Competencia técnica del personal

El técnico de calibracion debe de cumplir con los siguientes requisitos:

Demostrar la competencia en términos de su educacién formal como minimo de
bachillerato o equivalente, experiencia minima de 20 calibraciones bajo supervision y en el
manejo del equipo, patrones y elementos auxiliares para la calibracion de columnas de
liquido. Asi como, conocimientos y habilidades especificas basicas en la magnitud de
presion comprobable, en calibracion de columnas de liquido, mediante una evaluacién
tedrica y practica, requeridas para alcanzar la incertidumbre de las mediciones pretendidas.
Para demostrar lo anterior se debera contar con evidencia documentada. Las actividades y
responsabilidades que pueden ser encomendadas a este técnico en calibracion son como
maximo: preparacion de la calibracion (limpieza, instalacién), toma de lecturas de acuerdo
a procedimientos establecidos, captura de datos y desmontaje de instrumentos.

El personal signatario debe de cumplir con los siguientes requisitos:

Debera cumplir con los requisitos del técnico de calibracidn, adicionalmente debera contar
minimo con carrera técnica (Conalep, UT’s, CBTIS, CETIS, etc.), experiencia minima de
un afno.

El responsable técnico debe de cumplir con los siguientes requisitos:
Debera cumplir con los requisitos del signatario, ademés de contar con una licenciatura en
ingenieria o rama afin, tener la capacidad de supervisar los trabajos realizados del
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laboratorio, asi como desarrollar y revisar los procedimientos y calculos de las
calibraciones.

Nota: Las responsabilidades y actividades minimas del personal seran de acuerdo a los
lineamientos de la ema.

V. CONFIRMACION METROLOGICA Y CALIFICACION DE
EQUIPOS

Este apartado es especialmente importante para las mediciones realizadas en un laboratorio
de ensayo.

V.1 Confirmacion metroldgica

El laboratorio deberd contar con elementos suficientes para demostrar la confirmacion
metroldgicas de su sistema de medicion acorde al tipo de patrén utilizado y su clase de
exactitud. [ISO 10012].

Los periodos entre calibraciones no deberan exceder de 1 afio.

V.2 Calificacién de equipos

No aplica.

VI. TRAZABILIDAD DE LAS MEDICIONES

La trazabilidad de las mediciones de las columnas de liquido calibradas debe ser a patrones
nacionales en presion.

La trazabilidad de las mediciones para la calibracion de columnas de liquido debera ser
evidenciada con los respectivos certificados o informes de calibracion.

V1.1 Trazabilidad, calibracién y patron

Trazabilidad: Propiedad del resultado de una medicion o de un patron, tal que ésta pueda
ser relacionada con referencias determinadas, generalmente patrones nacionales o
internacionales, por medio de una cadena ininterrumpida de comparaciones teniendo todas
incertidumbres determinadas [1].

NOTAS
I. El resultado de una medicion o el valor de un patron estan relacionadas con
referencias determinadas.
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ii. Este concepto se expresa frecuentemente por el adjetivo trazable.
iii. La cadena ininterrumpida de comparaciones es llamada cadena de trazabilidad.

Patron: Medida materializada, aparato de medicidén o sistema de medicién destinado a
definir, realizar, conservar o reproducir una unidad, o uno o varios valores conocidos de
una magnitud, para servir de referencia [1].

Calibracién: Conjunto de operaciones que establecen bajo condiciones especificadas, la
relacion entre los valores indicados por un aparato o sistema de medicion o los valores
representados por una medida materializada y los valores correspondientes de la magnitud
realizada por los patrones [1].

Verificacion: Confirmacién y provision de evidencia objetiva de que se han cumplido los
requisitos especificados [4].

Debe notarse que la calibracién NO incluye operaciones de ajuste, y tampoco implica la
comparacion con requisito alguno, por lo que debe entenderse que la verificacion es una
actividad no incluida en la calibracién, aunque sean necesarios los resultados de una
calibracién para soportarla.

V1.2 Utilidad de la trazabilidad

La trazabilidad es la propiedad de las mediciones que permite hacer comparaciones entre
ellas, por lo que es indispensable para construir la confianza en las mismas. Cabe subrayar
que sélo tienen sentido las comparaciones entre medidas asociadas a una misma magnitud.

La trazabilidad de una medicion esta relacionada con la diseminacion de la unidad
correspondiente a esa medicion. La expresion del valor de una magnitud incluye la
referencia a una unidad de medida, la cual ha sido elegida por acuerdo, y por tanto, las
medidas de la misma magnitud deben estar referidas a la misma unidad. Aun cuando la
definicion de trazabilidad no impone limitaciones sobre la naturaleza de las referencias
determinadas, es conveniente lograr la uniformidad universal de las mismas mediante el
uso de las unidades del Sistema Internacional de Unidades, Sl, las cuales ya han sido
convenidas en el marco de la Convencion del Metro. En México, es obligatorio el uso del
Sistema General de Unidades de Medida [3], el cual contiene a las unidades del SI.

La definicion de cada una de las unidades del SI puede llevarse a la préactica mediante el
uso de algun instrumento, artefacto o sistema de medicion, lo cual de hecho, es la
realizacion fisica de la unidad de medida. Un patron nacional de medida se establece
mediante la realizacién fisica de una unidad de medicion, con la caracteristica de que
mantiene, tanto la menor incertidumbre de medicion en una nacién, cuanto la
comparabilidad con patrones nacionales de otros paises. EIl patron nacional constituye el
primer eslabon de la cadena de trazabilidad en una nacion. Estas realizaciones estan
usualmente bajo la responsabilidad de los institutos nacionales de metrologia, quienes
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diseminan las unidades de medicion al siguiente eslabon en la cadena de trazabilidad. Las
calibraciones de instrumentos o patrones de medicion constituyen los eslabones de la
cadena de trazabilidad.

Los materiales de referencia certificados constituyen un patron de referencia para la
medicion de propiedades de los materiales. Por ejemplo, la cantidad certificada de un
liquido en una muestra de sal, es un material de referencia certificado para la medicién de
humedad.

Existen algunos mensurandos definidos por un método de medicién, y en tales casos la
aplicacion estricta de los métodos constituye el eslabdn de la cadena de trazabilidad.

Las magnitudes derivadas tienen trazabilidad originada en méas de una referencia
determinada, en cuyo caso aparecen varias cadenas de trazabilidad que parten de las
unidades base que componen la unidad derivada, y se encuentran en un punto de
concurrencia que eventualmente conecta a las medidas bajo examen. Nuevamente, las
cadenas pueden estar constituidas por calibraciones o por la aplicacién apropiada de los
métodos correspondientes.

V1.3 Elementos de la trazabilidad
Carta de trazabilidad

Los siguientes equipos deberan estar calibrados para asegurar la trazabilidad e
incertidumbre de la medicidn para la calibracion de columnas de liquido.

Instrumento patrén (columna de liquido, balanza de presién 0 manémetro de alta exactitud)
Dispositivo para medir diferencias de alturas

Bardmetro

Termometro

Higrometro

Todos los instrumentos necesarios para incluir las correcciones en el patron utilizado

Para asegurar que la trazabilidad e incertidumbre de la medicion para la calibraciéon de
columnas de liquido los equipos antes mencionado su periodo de calibracion no debera
exceder 1 afio.

Los mecanismos para mantener la trazabilidad de las mediciones deberan ser los siguientes:

Programa adecuado de calibracion, no excediendo un lapso de 1 afio

Contar con cartas de control del equipo necesario para realizar las calibraciones.
Contar con un programa de verificaciones entre cada calibracion.

Cuando sea posible participacion en comparaciones.

O o0oo0oo
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VIIl. INCERTIDUMBRE DE MEDICION

Incertidumbre de mediciéon: Parametro asociado al resultado de una medicion que
caracteriza la dispersion de los valores que podrian razonablemente ser atribuidos al
mensurando [1].

Debido a que el mensurando es el error de medicion que de la columna de liquido, el
modelo de medicidn se puede expresar de la siguiente manera:

E:PcoI_P

sist.
cal.

El modelo de medicion utilizado para determinar el error real de la columna es:

P, =P, 3 Pl (g4 ot)

" gn pfn

Aplicando la ley de propagacion de incertidumbre al modelo de medicion del mensurando
nos queda:

2 2
+ u I:’sist.
cal.

u, = |u,

col

Donde la incertidumbre del sistema de calibracion tendra que ser determinada segun sea el
instrumento que se utilizo como patron y la incertidumbre de la presion en la columna
deberd contemplar todas las posibles fuentes de incertidumbre (resolucion, repetibilidad,
modelo de medicion, etc.)

Los coeficientes de sensibilidad para el modelo de medicidn de la columna bajo calibracion
son:

Guia técnica sobre trazabilidad e incertidumbre de medicion en los servicios de calibracion de columnas de
liquido / Abril 2008
Fecha de emisidn 2008-04-30, fecha de entrada en vigor 2008-05-15, revision 01.

12 de 17



=Sl
A CENAM

R
entidad mexicama
CENTRO NACIONAL DE METROLOGIA de ([C]_‘editaci()n_ .C.

oP P
P, P,
or _ P
a9|_g|
op _ P
op P
op __ P
opy, P,
oP P At
da 1+ a At
oP P«

OAt 1+ a At

VIIIl. VALIDACION DE METODOS DE MEDICION

Validacion del método: Demostrar que las caracteristicas de desempefio de un método de
medicion son adecuadas para la exactitud requerida.

Para asegurar que la trazabilidad de las mediciones se mantiene y que el valor de la
incertidumbre de la medicion es vélido, el laboratorio evaluado puede demostrarlo
mediante lo siguiente:

a) Comparacion de resultados alcanzados con otros métodos.
El nuevo método se puede validar si al comparar los resultados obtenidos entre éste y
otro diferente validado son iguales o mejores.

b) Comparaciones entre laboratorios.
Cuando se comparan los resultados obtenidos por uno o mas laboratorios externos
(preferentemente acreditados y/o que pertenezcan al SNC) utilizando un método. Se
analizan por medio de normas y/o documentos técnicamente validos, p. e. 1SO-5725 o
documento Noramet 8.

c¢) Evaluacion sistematica de los factores que tienen influencia en los resultados.
Consta de cuantificar la variabilidad de cada factor que afecta los resultados de la
medicion, dicha cuantificacion se realiza de manera individual, suele aplicarse cuando
no se cuenta con un modelo matematico que incluya todas las variables de influencia. A
esto se le llama también caracterizacion.

Esto también puede hacerse para mejora de incertidumbre sobre un modelo matematico
ya conocido.
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d) Evaluacion de la incertidumbre de los resultados con base en el conocimiento cientifico
de los principios tedricos del método y de la experiencia practica.

Esta evaluacion aplica principalmente cuando el laboratorio desea mejorar su
incertidumbre 0 no tiene bien caracterizadas las variables de influencia que afectan las
mediciones durante la calibracién de columnas de liquido.

Nota: Cuando se hacen algunos cambios en los métodos no normalizados validados, la
influencia de tales cambios debe ser documentada.

e) Evaluacion de la incertidumbre del laboratorio.
Esta puede ser determinada mediante ensayos de aptitud, pruebas R y r, anélisis de
varianzas o cualquier otro método que asegure la confiabilidad en las mediciones
derivadas de factores humanos.

La validacién del método debe incluir las especificaciones de los requisitos, determinacion
de las caracteristicas del método, una verificacion de que se pueden cumplir los requisitos
usando dicho método y una declaracion en la validez.

Se pueden aplicar uno o varios de los incisos anteriores, tomando en cuenta que el fin es
demostrar que el método se encuentra validado y que se identificaron y validaron los
aspectos que puedan influir sobre la trazabilidad y la incertidumbre de las mediciones.

IX. BUENAS PRACTICAS DE MEDICION

Para las buenas précticas de calibracion de mandémetros, transductores y/o transmisores de
presion es requisito indispensable cumplir con lo siguiente:

El patron de trabajo debe:

o Tener el alcance de medicion, exactitud e incertidumbre suficiente para calibrar el
instrumento bajo prueba de acuerdo al punto 111.2 de esta guia.

o Estar vigente en su calibracion y dentro del control “estadistico” (cartas de control), que
mantenga el laboratorio para el patron.

o Ultilizar el fluido manémetrico que no dafie a la columna.

o Estar en optimas condiciones de funcionamiento, cumpliendo con sus programas de
mantenimiento preventivo como: fluido utilizado limpio y dentro de especificaciones,
elemento sensor (piston-cilindro, Bourdon, diafragma etc.) limpio evitando su
contaminacion, cables, conectores y empaques limpios y en buen estado de
funcionamiento.

o Aplicar las correcciones necesarias de acuerdo al patrén utilizado, utilizando el modelo
matematico necesario de acuerdo al nivel de incertidumbre requerido y/o solicitado.

o Asegurar la trazabilidad al patron nacional de presion, cumpliendo con el punto V1.1 de
esta guia.
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Las Instalaciones deben:

a

a

O

000D

a

Registrar continuamente las condiciones ambientales (temperatura, humedad relativa y
presion barométrica) del laboratorio.

Mantener una temperatura ambiente estable de acuerdo al nivel de incertidumbre
requerido y/o solicitado en la medicion.

Mantener una humedad adecuada (que no exceda el 80%) de acuerdo al nivel de
incertidumbre requerido y/o solicitado en la medicion.

Mantener las instalaciones limpias y ordenadas.

Evitar el introducir alimentos y/o bebidas al &rea de calibracion.

Evitar el acceso a personas no autorizadas.

Supervisar el mantenimiento del &rea de calibracion evitando cualquier dafio a los
patrones de trabajo y/o referencia.

Cumplir con los requisitos establecidos en el punto V.4 de esta guia.

El equipo auxiliar (termdémetro, barometro, higrometro, medidor de alturas, etc.) debe:

a

a

a

Estar vigente en su calibracidn dentro del control “estadistico” (cartas de control), que
mantiene el laboratorio para el equipo auxiliar, cuando sea necesario.

Tener el alcance de medicion, exactitud e incertidumbre suficiente para calibrar el
instrumento bajo prueba de acuerdo al punto 111.2 de esta guia, y considerando el nivel
de incertidumbre requerido y/o solicitado.

Estar en Optimas condiciones de funcionamiento, cumpliendo con sus programas de
mantenimiento preventivo cables, conectores y empaqgues limpios y en buen estado de
funcionamiento).

Cumplir con los requisitos establecidos en el punto IV.4 de esta guia.

Método y/o procedimiento de medicion debe:

a

a
a

a

Asegurar su trazabilidad al patrén nacional de presion aplicando el punto VI de esta
guia.

Cumplir con los requisitos minimos de esta guia mencionados en el punto 1V.

Estar documentado con suficiente detalle de acuerdo a los patrones, condiciones
ambientales con que cuenta el laboratorio y al nivel de incertidumbre solicitado.

Ser revisado peridédicamente.

Instrumento bajo prueba debe:

a
a

a

a
a

Estar en condiciones de funcionamiento, limpio y no contaminado.

Leer el manual del fabricante antes de su calibracién, para revisar su funcionamiento,
especificaciones y el fluido manométrico que puede utilizar para no dafiarlo.

Cumplir con la relacion de exactitudes para su calibracion, propuesta en esta guia en el
punto I11.2 o en caso contrario documentarlo.

Evitar el no aplicar sobre presiones de acuerdo a su alcance de medicion.

Cumplir con los pasos establecidos en el punto IV de esta guia.

El personal debe:
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a

a
a

a

Tener los conocimientos necesarios para cumplir con su actividad desempefiada dentro
del laboratorio (técnico, signatario, responsable técnico, etc.).

Cumplir con los requisitos propuestos en el punto IV.5 de esta guia.

Estar en un esquema de evaluacion periodica que asegure la repetibilidad y
reproducibilidad de las mediciones.

Estar dentro de un programa de capacitacion.

Los informes de calibracién deben:

a

a
a
a

O

Contener la informacién necesaria para reproducir las mediciones.

Ser claros y sin ambigtedad para el cliente.

Contener graficos cuando sea necesario.

Asegurar la trazabilidad de las mediciones y/o resultados del informe, al patron
nacional de presién cumpliendo con lo estipulado en el punto VI de esta guia.

Estimar la incertidumbre del resultado de la medicién cumpliendo con lo estipulado en
el punto VII de esta guia.
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