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PRESENTACION

Para asegurar la uniformidad y validez técnica de la expresion de la trazabilidad metrologica y
estimacion de la incertidumbre de medida, la entidad mexicana de acreditacién, a. c.,
solicit6 al Centro Nacional de Metrologia la revision y elaboracion de Guias Técnicas sobre
Trazabilidad Metrologica e Incertidumbre de Medida.

Los Subcomités de evaluacion de Laboratorios Acreditados de Calibracion y de Ensayo de la
entidad mexicana de acreditacién, a.c. se incorporaron a este proyecto transmitiendo sus
conocimientos y experiencias relacionados con la trazabilidad metrologica e incertidumbre de
medida.

El Centro Nacional de Metrologia coordind la elaboracion de las Guias, proponiendo criterios
técnicamente sustentados, procurando que las opiniones de los Subcomités  fueran
apropiadamente consideradas y asegurando la coherencia de las mismas con otros documentos
técnicos de referencia.

Las Guias Técnicas de Trazabilidad Metrologica e Incertidumbre de Medida observan lo
establecido en documentos de referencia conocidos ampliamente en la comunidad
internacional, en los cuales se fundamentan las politicas de Trazabilidad e Incertidumbre de la
entidad mexicana de acreditacién, a.c.

Las Guias aportan criterios técnicos que sirven de apoyo a la aplicacion de la norma NMX-EC-
17025-IMNC-2006. La coherencia de las Guias con esta norma y con otros documentos de
referencia, contribuye a asegurar la confiabilidad y uniformidad de las mediciones que realizan
los laboratorios acreditados.

Noviembre de 2012
Dr. Héctor O. Nava Jaimes Maria Isabel Lopez Martinez
Director General Directora Ejecutiva
Centro Nacional de Metrologia entidad mexicana de acreditacién, a.c.
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GRUPO DE TRABAJO

QUE PARTICIPO EN LA ELABORACION DE ESTA GUIA TECNICA

David Licea Panduro CENAM

Edgar Méndez Lango CENAM

Oscar A. Ayala Lira Certis Metria, S.A. de C.V.

Benigno Castelan Dominguez Certis Metria, S.A. de C.V.

Mario Marrén Oliver INSCO de México, S.A. de C.V.
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1. PROPOSITO DE LA GUIA TECNICA

En laboratorios de calibracion y de ensayo es comun el uso de bafios y hornos de temperatura
controlada. En los primeros, para proveer un medio isotérmico para la calibracion de
termometros de contacto por comparacion y en los segundos, como medios auxiliares en la
realizacion de algunas pruebas. Si bien el uso de estos sistemas es distinto para cada caso, el
método de caracterizacion térmica es comun para ambos.

Los laboratorios de calibracion usan los resultados de caracterizacion térmica de bafos u
hornos para estimar la incertidumbre de medida con la que éstos contribuyen en la calibracion
de termdémetros. Los laboratorios de ensayo pueden tener un proposito similar, es decir, estimar
la incertidumbre de medida con la que contribuyen estos sistemas a los resultados de medicion
realizados durante un ensayo o la caracterizacion térmica por si misma puede ser el resultado
de su labor.

Esta Guia tiene como propdsito establecer criterios y requisitos para la caracterizacion térmica
de bafios y hornos de temperatura controlada. A su vez, estos criterios y requisitos sirven para
orientar a los laboratorios de calibracion y de ensayo a:

 realizar estudios de uniformidad térmica de los bafios y hornos,

* mejorar sus practicas de medicion,

* garantizar la trazabilidad metrologica y

+ estimar la incertidumbre de medida con la que contribuyen estos equipos en el proceso de
calibracion de termémetros o en el resultado de los ensayos.

Este documento sirve también de apoyo a:

* los evaluadores de laboratorios de calibracion de termdmetros para evaluar los resultados de
caracterizacion de la uniformidad térmica de bafos y hornos y su impacto en la
incertidumbre de medida de calibracion;

* los evaluadores de laboratorios de ensayo para evaluar los resultados de caracterizacion de
la uniformidad térmica de bafios y hornos y su impacto en la incertidumbre de medida de
medicion en los resultados de ensayos;

* para evaluar la competencia técnica de laboratorios de ensayo para realizar el servicio de
medicidn de estabilidad térmica y gradientes de bafos y hornos.
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2. ALCANCE DE LA GUIA TECNICA

La Guia presenta métodos para la caracterizacion de bafios de recirculacion con o sin bloque
igualador, que operen en el intervalo de -80 °C a 300 °C y hornos con bloque igualador (pozo
seco) que operen en el intervalo de -40 °C a 1100 °C.

Cuando se usan estos equipos en un proceso de medicion, los resultados de la caracterizacion
térmica deben ser empleados en:

* la correccion de errores sistematicos por gradientes,

* el analisis de incertidumbre de medida en la calibracion de termdometros.

* en el andlisis de incertidumbre de medida en mediciones en pruebas y ensayo y

* en los informes de medicion de caracterizacion de bafios y hornos.

3. MENSURANDO

3.1.  Definiciones
La terminologia empleada en esta guia es acorde con el Vocabulario Internacional de
Metrologia [1].

Mensurando: Magnitud que se desea medir [1].

Magnitud: Propiedad de un fendémeno, cuerpo o sustancia, que puede expresarse
cuantitativamente mediante un nimero y una referencia [1].

Medicion: Proceso que consiste en obtener experimentalmente uno o varios valores que pueden
atribuirse razonablemente a una magnitud [1].

Valor de una magnitud: Conjunto formado por un numero de referencia, que constituye la
expresion cuantitativa de una magnitud [1].

Unidad de medida: Magnitud real, definida y adoptada por convenio, con la que se puede
comparar cualquier otra magnitud de la misma naturaleza para expresar la relacion entre ambas
mediante un numero [1].

3.2.  Mensurando

La calibracion de termometros por comparacion requiere que el termdémetro patron y el
termometro bajo calibracion estén simultdneamente en equilibrio térmico con un medio cuya
temperatura sea estable y uniforme.
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La uniformidad del medio se evalua espacialmente (gradientes) y temporalmente (estabilidad).
La evaluacion espacial y temporal del medio proporciona sus caracteristicas de interés para el
uso de estos medios:

* en la calibracion de termometros,

 en la realizacion de ensayos o

* para conocer las caracteristicas propias del medio.

Al resultado de tal evaluacion se le conoce como “caracterizacion”.

En esta Guia, la estabilidad temporal y el valor de los gradientes son los mensurandos. Esta
informaciéon se requiere para mantener la trazabilidad metrologica que se realizan en
laboratorios de calibracion y de ensayo que usan estos medios.

Notas para el evaluador:

e Un laboratorio de calibracion o de ensayo que usa banos u hornos como parte de su sistema
de medicién debe presentar, como parte de su documentacidon técnica, para sustentar la
trazabilidad metrologica, los resultados de la caracterizacidon de sus bafios u hornos, asi

como, el empleo que hace de esos resultados.

¢ Siun laboratorio no presenta el resultado de este estudio e incorpora el uso de sus resultados
a sus métodos y procedimientos de medicion, entonces la trazabilidad metrologica no es
técnicamente sustentable.

El proposito de un horno o bafio de temperatura controlada es proveer una region térmicamente
uniforme, esto es, donde los gradientes de temperatura sean minimos y conocidos y su
estabilidad sea tal que permita obtener valores confiables para que los objetos inmersos en el
bafio u horno alcancen el equilibrio térmico con el mismo.

Nota: Un resultado de la caracterizacion puede ser la identificacion del espacio dentro del bafio
u horno en el cual, los resultados obtenidos por la caracterizacion son validos. La
determinacion de esa zona forma parte del mensurando.

El resultado de la caracterizacion de los bafios y hornos se usa en el analisis de incertidumbre
de medida de un proceso de calibracion o en la realizacion de una prueba o ensayo, para
estimar la incertidumbre de medida por estabilidad y gradientes térmicos.

Entonces los mensurandos en la de caracterizacion térmica de un bafio u horno de temperatura
controlada son los valores asociados a su uniformidad y su estabilidad térmica, y deben definir:
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e ¢l espacio o volumen donde es valido el resultado,

e las condiciones experimentales a las cuales se determind,

el intervalo de temperatura de trabajo y

e ¢l material del liquido o bloque, entre otras.

4, REQUISITOS METROLOGICOS

Lo ideal de un bafio u horno es que sea estable, isotérmico y que opere en un amplio intervalo
de temperatura. Experimentalmente solo se obtiene una aproximacion a esas condiciones y, en
consecuencia, se han desarrollado técnicas de caracterizacidon para identificar el espacio fisico y
el intervalo de temperatura en que un bafio o un horno pueden aproximarse a esas condiciones
ideales.

Para la evaluacion de qué tanto se aproximan estos sistemas a un medio estable e isotérmico, es
necesario realizar su caracterizacion.

La uniformidad térmica de un medio de temperatura esta caracterizada por la estabilidad y
gradientes de temperatura que presenta temporal y espacialmente. En consecuencia, la
caracterizacion de un bafio u horno se obtendrd via la medicion de la estabilidad y los
gradientes de temperatura.

Las mediciones para la caracterizacion se hacen con termdémetros de contacto, que de acuerdo a
la resolucion requerida y el intervalo de temperatura, pueden ser termémetros de resistencia de
platino, o de termistores o de termopar.

Para consulta acerca del uso y cuidados de termdmetros de contacto se recomienda la lectura y
familiaridad del documento “Técnicas de Aproximacion de la Escala Internacional de
Temperatura de 1990 [2].

4.1.  Control de bafos y hornos

La medicién de la uniformidad térmica del medio se realiza bajo condiciones normales de
operacion para sus controles: las recomendaciones o indicaciones que para su uso aparecen en
sus manuales. Durante la caracterizacion esos valores pueden cambiar, si es el caso, se deben
registrar los nuevos valores de ajuste de los controles.

Las técnicas de caracterizacion defieren para bafios y para hornos. Primero trataremos el caso
de los bafios y posteriormente, el caso de los hornos.
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4.2.  Bafios de recirculacion

Hay bafos liquidos en que la velocidad de agitacion es fija y en otros puede ser ajustada. Para
el caso que sea ajustable, la velocidad de circulaciéon del liquido debe ser tal la que permita
obtener las mejores condiciones: gradientes minimos y maxima estabilidad.

Nota para el evaluador:

Estas condiciones de operacion (ajustes del control y velocidad de circulacion del liquido)
halladas como las mejores deben:

e ser registradas,

e ¢l método empleado para obtener la informacidon debe ser documentado v

e se debe mantener registro de los resultados experimentales,

e de su tratamiento v

e su interpretacion.

Ademas, se deben registrar los siguientes aspectos:
e ¢l liquido de trabajoy

e la zona o volumen de trabajo que fue caracterizado.

4.2.1. Liquido de trabajo
La mayoria de los bafios pueden funcionar con diferentes liquidos, el bafio debe ser
caracterizado para cada liquido de trabajo que use.

En la tabla 1 se muestran algunos liquidos recomendados de acuerdo al intervalo de
temperatura de uso.

Tabla 1. Liquidos de trabajo y su intervalo de operacion.

Liquido Intervalo recomendado
Alcohol Etilico -80°Cal10°C
Etilenglicol y agua (50/50) -10°Cal110°C
Agua 0°Cag0°C
Aceite Silicon 200.5 50°Ca250°C
Aceite Silicon 710 100 °C a 300 °C

Notal. Los liquidos que aparecen en la tabla son sélo recomendados y no se citan para que
deban ser usados.

Nota 2. La seleccion del liquido depende de la temperatura de operacion y de la compatibilidad
de aquellos objetos que seran sumergidos en el bafio.
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4.2.2. Zonade trabajo
Hay bafios que tienen por disefio y construccion una zona blindada térmicamente donde es mas
estable. En este caso, esta zona debe ser caracterizada.

Otros bafios no tienen esa zona y, en consecuencia se debe definir el espacio, volumen o zona

de trabajo dentro del bafio donde es valida la caracterizacion.

Nota: En el uso de un bafio para un ensayo, la zona de trabajo es el espacio del bafio empleado
para realizar dicho ensayo.

Para mejorar la estabilidad es comun el uso de bloques igualadores. Si el bafio se usa con
bloque igualador, entonces la zona de trabajo es la misma que la del bloque.

4.2.3. Medicion

Las mediciones para la caracterizacion deben:

e realizarse en distintas temperaturas del intervalo de operacion del baiio o intervalo de uso
definido por el usuario,

e ser al menos cada 50 °C,

e al menos cada 30 °C para temperaturas por debajo de la temperatura ambiente.

e incluir los valores extremos del intervalo de operacion.

La medicion de estabilidad y gradientes de temperatura se pueden realizar simultaneamente,
para esto se requiere el uso de al menos dos termdmetros con resolucién de al menos 1/4 de la
estabilidad esperada en el bafo, de lo contrario la incertidumbre de medida del termometro
seria cercana al valor esperado y seria la principal fuente de incertidumbre de medida.

Para este estudio conviene que los termometros estén calibrados pero no es necesario, ya que
las mediciones de gradientes son relativas a un punto de referencia y las mediciones de
estabilidad relativas a un valor nominal de temperatura. Sin embargo al usar estos bafios para la
calibracion o para mediciones de ensayos se requiere el uso de un termémetro calibrado para
conocer el valor trazable de la temperatura.

Inicialmente ambos termometros se colocan a una distancia muy cercana uno del otro para
ajustar o corregir sus lecturas con respecto a uno de ellos.

Se realiza un conjunto de mediciones de temperatura para cada punto de medicidon, en
diferentes posiciones dentro de la zona de trabajo. La cantidad de puntos en la que debe
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dividirse la zona de trabajo estd en funcion del tamafio de esta zona; se recomienda un minimo
de 8 puntos, distribuidos radial y verticalmente y un punto de referencia. En la figura 1 se
muestra un bafio en el que la zona de trabajo de dividié en 12 puntos de medicidon, ademas del
punto de referencia.

Acotacion: cm + 18 >
Centro
7
A * ;
15
10
" * _____ __
10
Y ¥l

Figura 1. Ejemplo de ubicacion de puntos de medicion para la caracterizacion de un
bafio.

Pasos para realizar las mediciones:

¢ Se colocan los dos termometros en el punto de referencia y se espera a que se estabilicen.

e Se inicia el registro de al menos una lectura cada 10 segundos de los termémetros, durante 5
minutos.

e A continuacion uno de los termémetros se desplaza a uno de los puntos dentro de la zona de
trabajo y se deja el otro termometro en el punto de referencia se registran datos al menos
durante otros 5 minutos.

e Se procede con el siguiente punto hasta terminar las mediciones en todos los puntos y se
detiene el registro de lecturas de los termdmetros.

Nota: El uso de toma de lecturas automatica, junto con la grafica de los valores como funcién
del tiempo, es una herramienta muy poderosa que reduce la posibilidad de error de calificar al
sistema como estable cuando no lo estd o que presenta derivas térmicas que dificilmente se
perciben via la lectura de los registros.
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Nota para el evaluador: Los pasos descritos anteriormente para las mediciones:

e pueden variar ligeramente respecto al numero de posiciones, tiempo de toma de lectura,
numero de repeticiones, etc., sin embargo,

e ¢s muy recomendable la observacién de esta propuesta.

Cualquier otro método de caracterizacion térmica diferente al propuesto en esta Guia se debe

validar.

4.2.4. Analisis de datos
Del analisis de los datos obtenidos se obtienen los valores de la estabilidad y de los gradientes
térmicos de la zona de trabajo del bafio.

4.24.1. Estabilidad

Para obtener la estabilidad, se grafican las lecturas del termdémetro de referencia durante todo el
proceso de medicion y se trazan los limites superior (Lgyp) € inferior (Lin), como se muestra en
la figura 1. Para establecer estos limites se recomienda apoyarse en la grafica obtenida y trazar
lineas horizontales tales que la mayoria de los datos estén dentro de esas lineas. En la figura 2
se muestra un ejemplo de lo que se puede obtener.

La estabilidad (Est) del bafio a la temperatura de medicion se define como:
Est = (Lsup = Lins)/V12 (1)

Nota: Se escogid asociar una distribucion uniforme porque el valor de Est practicamente es
insensible al tipo de distribucioén que se le asocie.
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Figura 2. Estabilidad de un bafo liquido a -40 °C

4.2.4.2. Gradiente y zona de trabajo
Para medir los gradientes en la zona de trabajo, primero se obtiene la desviacion del
termometro movil (75,,,) respecto al termometro fijo (7j,), con el siguiente modelo:

6= Trmov-rer — Try0 )
Donde:
) es la desviacion o discrepancia entre las lectura de los dos termdmetros
Tnov-rer €8 €l promedio de lecturas del termometro movil en la posicion de referencia
Thjo es el promedio de las lecturas del termdmetro fijo en la posicion de referencia

Después con las mediciones de ambos termometros, cuando el termometro mévil se encuentra
en las demds puntos de la zona de trabajo, se obtiene el gradiente de cada punto respecto al
punto de referencia, con el siguiente modelo:

At; = Tnop—1 — Tfl]O -6 (3)

Donde:
Twovi  es el promedio de las lecturas del termometro mévil para cada una de puntos i
de la zona de trabajo.

Para evaluar si la zona de trabajo, delimitada por cada uno de los puntos de medicion, es
adecuada para utilizarse como medio de calibracion de termdémetros, el gradiente medido en
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cada punto debe ser menor al valor de estabilidad (Esf) para que su contribucién en la
incertidumbre de medida debida al bafio sea muy pequena, esto es:

Si se tiene:
Uy = ’Ati2 + Est?,si
At; < 1E t
< —=Es
73
Entonces:
u.~1.1Est

Por lo tanto, si A#; es menor a un 1/3 del valor de estabilidad (Es?) del bafio su contribucién es
menor a un 10 %, lo cual se puede despreciar.

En funcion del resultado de esta prueba de cada punto de medicidn, la zona de trabajo quedara
definida. Esto es, si en un punto i no pasa la prueba, éste se recorre a una region mas proxima
al punto de referencia y se mide otra vez el A¢; para hacer nuevamente esta prueba.

Nota: En la caracterizacion de hornos o camaras se siguen los mismos pasos que los descritos
para los bafios. En estos casos el resultado se puede expresar como el campo de temperatura
dentro del sistema y como funcion de la posicion y de la temperatura.

4.3. Hornos de pozo seco

Los hornos de pozo seco se usan generalmente en la calibracion de termoémetros por
comparacion. Estos hornos tienen un bloque metélico para promover un medio uniforme de
temperatura; el bloque tiene orificios cilindricos o pozos en donde se colocan los termdmetros.

En algunos disenos de hornos el bloque metalico esta fijo, en otros disefos, el bloque es
removible y con lo posibilidad de colocar bloques de distinto material. Estos bloques son
también llamados bloques igualadores.

En los resultados de caracterizacién de un horno se deben registrar los siguientes los siguientes
aspectos:
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e Material del bloque igualador,

e Profundidad de cada pozo v

e Diametro de los pozos.

En el caso de que el horno se use con méas de un bloque, se deben identificar los bloques y
registrar su caracterizacién con los que se usa el horno.

4.3.1. Bloque igualador
Los bloques pueden ser de los materiales indicados en la tabla 2, donde la temperatura superior
de uso esta limitada por el tipo de material.

Tabla 2. Material con que se fabrica el bloque igualador y el valor maximo recomendado
de operacion

Material Temp. Max.
°C
Cobre tipo electrolitico 350
Aluminio aleaciéon maquinable (6061) o Duraluminio 7075 450
Laton 700
Acero inoxidable tipo 304 850
Inconel (Niquel Aleacion 600) 1100
Niquel Aleacion 200 1200

4.3.2. Profundidad
El estudio de caracterizacion se debe realizar al fondo de cada uno de los pozos del blogue

igualador.

Ademas si el bloque se usa a distintas profundidades dentro de la cavidad del horno, se debe
caracterizar al menos en las posiciones inferior y superior.

4.3.3. Diametro de pozos
Para garantizar los resultados de la caracterizacion, el espacio o huelgo entre el vastago del
termometro y la pared interna del pozo del blogue no debe ser mayor a 0.5 mm [3].

4.3.4. Medicion
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La caracterizacion debe realizarse en diferentes puntos de temperatura en el intervalo de
operacion del horno o en el intervalo que tenga definido el usuario. Los puntos de temperatura
bajo estudio deben ser al menos:

e cada 100 °C, para un intervalo de operacion que esta por debajo de 500 °C
e cada 200 °C, cuando el intervalo de operacion esta por arriba de 500 °C
¢ incluir los puntos minimo y méaximo del intervalo.

4.34.1. Estabilidad

La medicion de estabilidad se realiza en cualquier pozo del bloque y debe realizarse con un
termometro (sensor - lector) con resolucion de al menos 1/4 de la estabilidad esperada en el
horno. No es necesario que el termometro esté calibrado para la caracterizacion, pero se
requiere un termometro calibrado durante el uso del horno en calibracion o ensayos.

El diametro del vastago del termometro debe ser el adecuado al pozo, segun el criterio indicado
en el punto 4.3.3.

El termometro se coloca en el pozo del bloque y una vez que se ha estabilizado a la temperatura
del horno se inicia el registro de lecturas, al menos 1 cada 20 segundos, durante 1 hora.

Para obtener la estabilidad, se procede como se indica en el punto 4.2.4.1, de esta Guia.

4.3.4.2. Gradientes
La determinacion de gradientes de temperatura del bloque igualador se realiza mediante la
medicion de temperatura en cada uno de los pozos del bloque igualador.

Para medir los gradientes entre pozos se requieren al menos dos termémetros (T, y T»)
calibrados. La incertidumbre de medida de calibracion de los termémetros debe ser menor que

el valor del gradiente que se espera encontrar.

Se recomienda un termémetro de resistencia de platino o un termistor para temperaturas hasta
450 °C, termopar tipo N o K hasta 1000 °C y termopar de metal noble para temperaturas
superiores.

Las mediciones se realizan respecto a un pozo de referencia, que es donde debe colocar el
termometro patréon cuando el horno se usa en la calibracion de termometros. Uno de los
termémetros (T;) se coloca en este pozo y otro (T;) se colocara en los demas pozos del bloque.
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En el caso de que el bloque cuente con pozos a distintas profundidades, entonces se debe
realizar un estudio de gradiente para cada una las profundidades, con el termometro T; a la
misma inmersion que el Tb.

El gradiente de temperatura de cada pozo i respecto al de referencia se obtiene con:
Atp_i = tz - tl (4)

Donde:
t; y t; son las temperaturas obtenidas con los termémetros Ty T,

Los valores de los gradientes de cada pozo deben quedar registrados v usarse:

e como correccidon cada vez se realice una calibracidn con el horno caracterizado o

e como parte del resultado de medicién en la caracterizacion del horno.

4.4. Competencia de personal

Para alcanzar la confiabilidad esperada en los resultados de la caracterizacion del bafio u horno,

se recomienda que el técnico responsable tenga los siguientes conocimientos y capacitacion:

e Al menos carrera técnica superior o profesional trunca en area técnica (Ciencias basicas o
Ingenieria o equivalente).

e Conocimientos de célculo diferencial: derivadas parciales.

e Conocimientos basicos de termometria.

e Conocimientos basicos mediciones de eléctricas.

e Conocimientos basicos de instrumentacion.

En general, la competencia del personal para efectos de esta guia se considera que debe cumplir
con los requisitos de la NMX-EC-17025-INMC-2006 [4] en el inciso 5.2 (competencia del
personal).

5. CONFIRMACION METROLOGICA

Confirmacién metroldgica: Conjunto de operaciones requeridas para asegurar que el equipo de
medicidn es conforme a los requisitos correspondientes a su uso previsto.

Notas:
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e La confirmacion metrologica generalmente incluye la calibracion y verificacion, cualquier
ajuste o reparacion necesario y la subsiguiente recalibracion, la comparacién con los
requisitos metroldgicos para el uso previsto del equipo, asi como cualquier sellado y
etiquetado requerido.

e [a confirmacion metrologica se obtiene cuando se ha demostrado y documentado la
adecuacion del equipo de medicion para el uso previsto.

e Los requisitos para el uso previsto del equipo de medicion, incluyen consideraciones tales
como alcance, resolucion y error maximo permitido [5].

La confirmacion metroldgica es util en ausencia de prescripciones de caracteristicas de los
bafos y hornos establecidas por el fabricante, esto es comuin en este tipo de equipo. Su
propodsito es asegurar que el bafio u horno tenga las caracteristicas adecuadas para el uso
previsto.

El laboratorio debe tener un sistema de confirmacion metrolégica para su sistema de medicion
que indique el programa de calibracidn y verificacion de sus patrones, la caracterizaciéon de sus
bafios y el control metroldégico de aquellos instrumentos de medicién que se usen durante la
calibracioén de termometros o realizacion de ensayos.

Nota para el evaluador: Este sistema de confirmacién metrologica estd de acuerdo a lo
establecido en la norma NMX-EC-17025-INMC-2006 [4], apartados 5.6.3.1 (Patrones de
referencia) y 5.6.3.3 (Verificaciones intermedias).

El sistema debe contener criterios técnicos respecto a los bafios v hornos utilizados en la
calibracién o ensayo: caracterizacion periddica de uniformidad térmica, criterios de estabilidad

y control estadistico.

6. TRAZABILIDAD METROLOGICA

Los aspectos relacionados con la trazabilidad metrologica, son acordes con lo dispuesto en la
politica vigente de la ema [8].

6.1. Trazabilidad metroldgica, calibracion y patron

Trazabilidad metrologica: Propiedad de un resultado de medida por el cual el resultado puede
relacionarse con una referencia mediante una cadena ininterrumpida y documentada de
calibraciones, cada una de las cuales contribuye a la incertidumbre de medida [1].
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Patron de medida: Realizacion de la definicion de una magnitud dada, con un valor
determinado y una incertidumbre de medida asociada, tomada como referencia [1].

Nota: Un material de referencia certificado también es un patrén de medicion.

Calibracion: Operacion que bajo condiciones especificas establece, en una primera etapa, una
relacion entre los valores y sus incertidumbres de medida asociadas obtenidas a partir de los
patrones de medida, y las correspondientes indicaciones con sus incertidumbres de medida
asociadas y, en una segunda etapa, utiliza esta informacion para establecer una relacion que
permita obtener un resultado de medida a partir de una indicacion [1].

Debe notarse que la calibracion 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 calibracion, aunque sean necesarios los resultados de una
calibracion para soportarla.

6.2.  Utilidad de la trazabilidad metroldgica

Las mediciones que se realizan para la caracterizacion de bafios y hornos son relativas a un
valor de referencia y, en consecuencia, no es necesario que sean trazables. Sin embargo los
resultados de la caracterizacion proveen informacion valiosa para mantener la trazabilidad
metroldgica al usar esos bafios y hornos en la calibracion de termdmetros o en la realizacion de
ensayos.

Nota para el evaluador:_Tanto los laboratorios de calibracién de termdémetros como los de
ensayo que usan bafios u hornos en su sistema de medicién para asegurar la trazabilidad
metroldgica deben:

e realizar los estudios de la caracterizacion correspondientes,

e usar los resultados de la caracterizacién en:
- procedimientos experimentales,
- andlisis de datos y
- andlisis de incertidumbre de medida

e mantener actualizados los valores via caracterizacién o verificacion periddica de sus baiios v
hornos

Guia Técnica de Trazabilidad Metrologica e Incertidumbre de Medida en Caracterizacion 19 de 32
Térmica de Bafios y Hornos de Temperatura Controlada / noviembre 2012
Fecha de emision 2012-11-30, fecha de entrada en vigor 2013-01-01, revision 02



ol
%% CENAM TP sdatmasoms

CENTRO NACIONAL DE METROLOGIA de acreditacion,a.c.

Nota: Si en parte del proceso de caracterizacion se requieren valores absolutos de temperatura,
es decir no relativos, entonces los termémetros deben estar calibrados.

7. INCERTIDUMBRE DE MEDIDA

Incertidumbre de medida: Parametro no negativo que caracteriza la dispersion de los valores
atribuidos a un mensurando, a partir de la informacion que se utiliza [1].

Los resultados de las mediciones realizadas en el proceso de caracterizacion, deben asociarse
una estimacion de incertidumbre de medida conforme a la norma NMX-CH-140-IMNC-2002

[6].
7.1. Elementos de la incertidumbre de medida

Todo resultado de medicion debe ser acompafiado de un estimacion de su incertidumbre de
medida. La expresion de la incertidumbre de medida debe indicar claramente el intervalo de los
valores atribuibles razonablemente al mensurando, ademas de una declaraciéon del nivel de
confianza p asociado a ese intervalo, o una indicacion con informacién equivalente como el
llamado factor de cobertura .

Nivel de confianza: El valor (1-a) de la probabilidad asociada con un intervalo de confianza o
un intervalo de cobertura estadistica [6].

Factor de cobertura: Nimero mayor que uno por el que se multiplica una incertidumbre tipica
combinada para obtener una incertidumbre expandida [1].

La declaracion de la incertidumbre de medida es indispensable en los resultados de calibracion
o en la aplicacion de mediciones en los procesos de diseminacion de unidades de medida, dado
que éstos denotan los eslabones de la cadena de trazabilidad metrologica.

En el sistema de calibracion de termometros por comparacién los bafios y hornos contribuyen a
la incertidumbre de medida del resultado, asi como en el resultado de un ensayo.

En esta seccidn se describen como estimar su contribucion.

El valor de Est es la contribucion a la incertidumbre de medida de calibracion, al usar el bafio u
horno en la calibracién de termometros.
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El valor de Est tiene en si mismo, una componente de incertidumbre de medida que procede de
la resolucion del termometro y de la incertidumbre de medida asociada a los valores Ly, y Liy:

Dado que:
Est = (Lgyp — Lins)/V12 (5)

Y se aplica la regla de propagacion de incertidumbres de medida:

dEst \* dEst\’
2 _ 2 __ 2
Hese = <aLsup> uLSup * (aLinf> uLi"f (6)
Donde
0Est\® (0Est\® 1 -
0Lsyy)  \OLis) 12

Y si se tiene que:
Upgy = ULy, = —Est (®)

Al sustituir (8) en (6), se tiene que:

Est 1

~ —=~ —FEst

Es decir si la incertidumbre de medida asociada a Ly, y L,y s menor o igual a % del valor de
Est, entonces su contribucion es despreciable.

Como ejemplo se tiene la grafica de estabilidad de la figura 1, se tiene:

Ly, =84.3152Q

L,y =833137Q

Ly - Lins =0.0015 Q

Est=0.0004 Q~1mK

Si se considera la incertidumbre de medida de Ly, y Lins por ejemplo al considerar las lineas
punteadas,
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Luy =843149Q
L.y =833138Q

Loy - Liny=0.0011 Q
Est=0.00032 Q ~ 0.8 mK

Luego esta variable de influencia contribuye con + 0.2 mK.

7.2.  Caracterizacion
El resultado de la caracterizacion es el valor de un pardmetro asociado a la estabilidad del bafio
u horno en cada punto de temperatura y en diferentes posiciones.

En un bafio liquido, una vez que se tiene definido el volumen o zona de trabajo, entonces su
contribucion a la incertidumbre de medida de calibracion es:

Uynif-bafio — Est (10)

Para un horno de pozo seco, su contribucion a la incertidumbre de medida de calibracion es:

Ui —pago = \/Estz +ucalf, +ucal?, (11)

Donde ucalr; y ucalr; son las incertidumbres de medida de los termometros utilizados para
medir los gradientes de temperatura.

Tabla 3. Contribuciones de incertidumbre de medida en la estimacion de la uniformidad
de bafos y hornos

Fuente de ) .
. ) Incertidumbre de e, Coeficiente de | Grados de
incertidumbre de . ] Distribucion e .
) medida Estandar sensibilidad libertad
medida
Estabilidad
Est | delbafiou | (Lgyp — Lins)/V12 Uniforme | dR/dt, dE/dt 6 1 50
horno
Incertidumbre
de medida de . )
ucalr; . ., Certificado o informe de
calibracion de . ., Normal 1 100
ucaly; calibracion
los
termometros
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8. VALIDACION DE METODOS

Para la validacion de los métodos presentados en esta Guia, para la medicion de estabilidad y
gradientes de temperatura en bafios y hornos, de acuerdo a la norma NMX-EC-17025-IMNC-
2006 [4], se propone realizar pruebas de reproducibilidad de los valores encontrados de
estabilidad y gradientes bajo las siguientes condiciones de operacion:

e Mismo termometro y diferentes tiempos,

e Diferente termometro y mismo tiempo y

e Par de termdmetros con valores “reciprocos” al intercambiar posiciones (en el caso de
gradientes).

Los resultados de estabilidad v gradientes de temperatura encontrados bajo estas condiciones
deben concordar dentro de la incertidumbre de medida estimada para cada valor.

Si la reproducibilidad de gradiente entre dos pozos es del mismo orden que el valor del mismo
gradiente, entonces la correccion por gradiente es cero y se considera el valor asociado a la
dispersion en el andlisis de incertidumbre de medida (ec. 11).

9. BUENAS PRACTICAS DE MEDICION

Para obtener resultados confiables en la medicion de estabilidad y gradientes térmicos en un
bafio u horno, se recomienda que el laboratorio tenga procedimientos de caracterizacion para
estos equipos.

Ademas se deben considerar los siguientes aspectos antes de iniciar el proceso de medicidén de
la estabilidad v gradientes:

e Fl envejecimiento del liquido de trabajo usado en el bafio,

e la limpieza del baiio,

e ¢l aislamiento eléctrico v tierra fisica,

e la eficiencia del sistema de enfriamiento,

e ¢] estado operativo del sistema de recirculacion y

e ¢] aislamiento térmico

Se deben de revisar el estado de estos elementos para determinar si es necesario realizar
mantenimiento preventivo o correctivo. Cualquier cambio que se realice al equipo que pueda
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afectar el desempefio del bafio u horno requiere de un nuevo estudio para encontrar nuevos
parametros, para el tipo de control que emplee el equipo y tener condiciones normales de
operacion.

9.1. Medicion de estabilidad

Para la medicion de la estabilidad se debe asegurar que los termémetros no tienen problema
con ruido eléctrico que perturbe la medicion.

Se recomienda contar con sistema automatico de adquisicion de datos con capacidad de
presentacion grafica de los mismos, para determinar la estabilidad de la temperatura como
funcioén del tiempo.

El termémetro usado debe presentar las siguientes caracteristicas:

e Estabilidad térmica sin deriva,

e Siesun TRP, debe estar libre de tensiones y de humedad y

e tiempo de respuesta corto: capaz de seguir rapidamente los cambios de temperatura en el
medio.

9.2. Medicion de gradientes

Para la medicion de gradientes para el caso de un horno de pozo seco los termémetros deben
tener:

e Baja fuga térmica via el vastago y

¢ Control metrologico.

Tanto en el uso de puntos fijos como en hornos usados en la calibracion de termometros se ha
encontrado que el fondo del pozo puede ser un punto que esté significativamente a otra
temperatura. En consecuencia, es una buena practica evitar el contacto directo del termometro
con el fondo del pozo.

La fuga térmica via el vastago depende de la construccion del termémetro: se tiene baja fuga
térmica si la funda del vastago es de pared delgada y su didmetro es pequefio: mientras mas
delgado menor sera la fuga térmica.

Para reducir la fuga térmica via el vastago de un termdmetro se pueden considerar las
siguientes recomendaciones:
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e Mantener una inmersion de 10 tantos el didmetro de vastago por cada 100 °C, a partir de la
inmersion minima especificada por el fabricante.

e La diferencia entre los didmetros del vastago y el pozo no debe ser mayor 1 mm.

e Procurar aislar la parte del termometro que emerge del horno con fibra cerdmica o similar,
sobre todo para temperaturas arriba de 500 °C.

e En caso de hornos de pozo seco para calibracion, evitar colocar muchos termdémetros en el
bloque, por ejemplo, en un bloque de 38 mm de diametro, no colocar mas de 4 termdémetros
con diametro de su tallo de maximo 6.3 mm.

Nota para el evaluador:
Las caracteristicas de estabilidad y gradientes dependen del niumero de termémetros que se
coloquen en el bafo u horno.
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ANEXO A Ejemplo de caracterizacion de un bafio de temperatura controlada

Nota: Los resultados y su presentacion pueden tomarse como ejemplo de la informacion que
debe ser registrada en un informe de caracterizacion.

RESULTADOS DE CARACTERIZACION DEL BANO (marca, modelo y No. de serie)
Al Descripcion
Bafio liquido con recirculacion fija, con accesorio para recirculacion desbordante,
caracteristicas principales:
- intervalo de operacion: -80 °C a 110 °C
- Capacidad: 16 litros
- Profundidad: 40 cm
- Superficie disponible: 12 x 18 cm

A.2.  Alcance de la caracterizacion

A.2.1. Intervalo: -80 °C a 80 °C

Para cubrir este intervalo, la caracterizacion se realiza en los puntos de temperatura indicados
en la tabla 1.A, asi como el tipo de liquido de trabajo empleado para el estudio.

A.2.2. Zona de trabajo

Del espacio disponible de la tina del bafio se selecciona la zona de trabajo, ver figura A.1, en la
cual se indican también los puntos de medicion, donde la zona de trabajo es el espacio
delimitado por el area circular de 9 cm de diametro y la altura de 20 cm.

Figura A.1 Ubicacién de la zona de trabajo y puntos de medicion
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Tabla A.1 Liquido de trabajo y puntos de temperatura de la caracterizacion
Liquido de trabajo Puntos de temperatura
Alcohol etilico -80 °C, -60 °C, -40 °C y -20 °C

Agua desmineralizada 40°Cy 80°C

A.3.  Medicion

A.3.1. Equipo de medicion

- 2 termometros de resistencia de platino tipo Pt100

— 2 puentes de resistencia para Pt100 con resolucion de 0,0001 Q
- Sistema de adquisicion de datos

A.3.2 Toma de lecturas

Para cada temperatura bajo estudio, se realizaron las mediciones bajo los siguientes pasos:

1. Se colocan los dos Pt100 en el punto de referencia y se espera a que se estabilicen.

2. Se inicia el registro de lecturas de los termdmetros, una lectura cada 10 segundos, durante 5
minutos.

3. Uno de los termémetros (Pt100,,,) se desplaza a cada uno de los puntos definidos (12
puntos) en la zona de trabajo, dejando el otro termometro (Pt/004,) en el punto de
referencia, se registran datos durante 5 minutos en cada punto.

A4 Resultados
Se presentan los resultados para las temperaturas de -80 °C, -60 °C y -40 °C.

A.4.1. Estabilidad

La estabilidad del bafio se obtiene a partir de la grafica de estabilidad registrada con el
termometro de referencia, ver figuras A.1, A.3 y A.4, Los limites superior e inferior se
establecen a criterio del técnico, en la tabla A.2 se muestran la estabilidad para cada
temperatura encontrada en el bafio asi como el parametro “banda proporcional” del control del
bafio que se uso para esa condicion de operacion. La estabilidad se determin6 con el siguiente
modelo:

Est = (Lsyp — Lins)/V12

Temperatura / °C Estabilidad / °C Banda Proporcional
-80 0.0052 0.78
-60 0.0061 0.606
-40 0.0012 0.315

Tabla A.2 Estabilidad del bafio a distintas temperaturas
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A.4.2. Gradientes y validacion de zona de trabajo

Para obtener los gradientes de temperatura en el bafio, primero se obtiene la desviacién de uno
de los termdmetros respecto al otro, con las mediciones realizadas cuando los dos Pt/00 estan
en la posicion de referencia y se usa el siguiente modelo:

8 = Pt100,,0y_per — Pt100;,,

El gradiente de cada punto de medicién se obtiene con las mediciones realizadas cuando el
Pt100,,, se encuentra en los demas puntos de la zona de trabajo. Entonces el gradiente para
cada punto i se obtiene con el siguiente modelo:

At; = Tnop—1 — Tfl]o -6

Para evaluar si la zona de trabajo, delimitada por cada uno de los puntos de medicion, es
adecuada para utilizarse como medio de calibracion de termdémetros, el gradiente medido en
cada punto debe ser menor o igual a 1/3 del valor de estabilidad (Est), entonces para cada punto
se debe cumplir la siguiente relacion:
3|At;|
—=<1
Est

Tabla A.3 se muestran los valores de los gradientes para cada posicion de la zona de trabajo,
asi como su validacion en cada temperatura a la cual se realiz6 la caracterizacion.

Posicion Temperatura de caracterizacion
-80 °C -60 °C -40 °C
i At /°C 3| 4t; |/ Est At/ °C 3| 4¢; |/ Est At/ °C 3| 4t |/ Est
pi 0.0016 0.9 0.0006 0.3 0.0001 0.3
p2 0.0002 0.1 0.0018 0.9 0.0005 1.2
ps3 0.0008 0.5 0.0000 0.0 0.0007 1.7
P4 0.0019 1.1 0.0001 0.0 0.0006 1.6
ps 0.0002 0.1 0.0001 0.1 0.0008 2.2
Ps 0.0002 0.1 0.0001 0.1 0.0005 1.3
p7 0.0013 0.7 0.0011 0.5 0.0005 1.2
ps 0.0004 0.2 0.0006 0.3 0.0005 1.2
Po 0.0018 1.0 0.0009 0.4 0.0008 2.2
P1o 0.0037 2.2 0.0008 0.4 0.0009 2.3
pi 0.0023 1.3 0.0007 0.3 0.0006 1.6
P12 0.0015 0.9 0.0018 0.9 0.0005 1.3
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De acuerdo a los resultados mostrados en la Tabla A.3, se hacen las siguientes notaciones para

el uso del bano en la calibracion de termometros:

e Para-80°C:

— La zona inferior (p; a ps) es practicamente aceptable
— El limite de la zona superior (py a p;2) se puede mover hacia abajo y volver a realizar el
estudio 0 limitarse a usar el bafio en las regiones po y pi2.

e Para -40 °C, puesto que solo un punto cumple con el criterio indicado, entonces:
- Redefinir la zona de trabajo y volver a realizar el estudio
— Tomar en cuenta los valores de A4t; para realizar la correccion correspondiente a cada

punto i, durante un ejercicio de calibracion

— Incluir en la contribucion de incertidumbre de medida del bafio los valores de A¢ en el

presupuesto de incertidumbres de medida.

A.4.3. Incertidumbre de medida por uniformidad térmica del bafio
La incertidumbre de medida con la que contribuye el bafio en un proceso de calibracion de

termdémetros por comparacion, es igual al valor de la estabilidad del bafio, esto es:
Uunif = kEst

Donde:

k factor de cobertura igual 2, para un nivel de confianza de al menos del 95 %.

Tabla A. 4 Resumen de los resultados de la caracterizacion del bafio.

Temp. / °C Uunir! °C (k=2)
-80* 0.010
-60 0.012
-40%* 0.0023

*Ver notaciones de los resultados de la tabla A.3
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Estabilidad del Baio a -80 °C
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Figura. A.2 Estabilidad del bafio a -80 °C
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Figura. A.3 Estabilidad del bafio a -60 °C
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Estabilidad del bafio a -40 °C
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Figura. A.4 Estabilidad del baio a -40 °C.
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