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PRESENTACION

Para asegurar la uniformidad y validez técnica de la expresion de la trazabilidad metrologica de las
mediciones y de la estimacion de la incertidumbre de medida de las mismas, la entidad mexicana
de acreditacion, 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 acreditacion 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 Metrologica e Incertidumbre de Medida
de la entidad mexicana de acreditacion.

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 2011
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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1. PROPOSITO DE LA GUIA TECNICA

La presente Guia tiene como finalidad orientar en los servicios de calibracion de termdmetros de
liquido en vidrio, sobre:

a) la estimacion de la incertidumbre de medida;

b) los requisitos para mantener y demostrar la trazabilidad metrologica de las mediciones, y

c¢) los criterios para la estimacioén de incertidumbre de medida y la declaracion de la trazabilidad
metrologica de las mediciones.

Se describen los elementos basicos de un sistema de calibracion de termdémetros de liquido en
vidrio, se resaltan aspectos de trazabilidad metrologica e incertidumbre de medida. Estos criterios
deben ser observados durante la evaluacion de un laboratorio de calibracion para acreditacion.

2. ALCANCE DE LA GUIA TECNICA

Esta guia aplica para la estimacion de la incertidumbre de medida y documentacién de la
trazabilidad metrologica de las mediciones en la calibracion de termdémetros de liquido en vidrio
de:

* inmersion total,
* de inmersion parcial y

* de inmersion total usados a inmersion parcial,

Por el método de comparacion en bafios de liquido controlados térmicamente, en el intervalo de -
80 °C a 300 °C.

3. MENSURANDO

En la calibracion de termémetros de liquido en vidrio el mensurado es la “correccion reducida” en
la indicacion de la temperatura, que se define por:

Cr = tp — (tipc + Cem) (1)
Donde
Cr es la correccion reducida en la indicacion de la temperatura
tp es el valor de temperatura del patron de referencia.

tisc es el valor de temperatura que indica el termometro de bajo calibracion (IBC)
Cem €S la correccion por columna emergente
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El valor de la correccidon por columna emergente es cero si el termdmetro bajo calibracion es de
inmersion total. En caso de que este tipo de termdmetro se use, por cualquier razon, a inmersién
parcial, entonces se debe realizar la correccion por columna emergente.

Para evaluar la correccion por columna emergente se consideran dos casos:

* termoOmetros estandarizados y
* termOmetros no estandarizados.

Algunos laboratorios definen su mensurando como el “error de medicién” del instrumento bajo
calibracion. En tal caso, se tiene que ambos mensurandos tiene el mismo valor absoluto pero de
signo contrario, es decir:

Error de medicion = —Cp (2)

Nota: Existen en la literatura otras definiciones de mensurando [10, 12, 15, 16, 18] que, aunque no
son considerados en esta Guia, los requisitos para la documentacion de la trazabilidad metrolégica
y su analisis de incertidumbre de medida son muy similares al caso que aqui se presenta.

3.1. Intervalos de medida

Los intervalos de operacion de los bafios controlados térmicamente, segtn el liquido de trabajo, se
presentan en la tabla 1.

Nota: Estos valores no se deben confundir con:
* los alcances de medicidn de los termometros de liquido en vidrio,
* ni con los alcances de calibracion de un Laboratorio.

Tabla 1. Intervalos de medicion asociados a liquidos cominmente usados en los bafios de
temperatura controlada.

Liquido en el bafio ' Intervalos de medicion
Alcohol De -80°Cal5°C
Mezcla de agua con etilenglicol De-20°Cal110°C
Agua De 0°Ca80°C
Aceite mineral De 50°Ca 120 °C
Aceite de silicon De 100 °C a 300 °C

"'Se pueden usar otros liquidos de trabajo con el mismo propésito.

3.2.  Incertidumbres de medida esperadas
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Para dar una idea sobre los valores minimos de incertidumbre expandida (K = 2) que podrian
esperarse en calibraciones bajo condiciones Optimas, se pueden tomar como referencia los
declarados por los laboratorios nacionales de metrologia que se muestran en la tabla 2.

Tabla 2. Valores de incertidumbre expandida de calibracion de algunos laboratorios nacionales de

metrologia.
Laboratorio Tipo de t.ermo‘nrl etro en Intervalo / °C | Incertidumbre expandida / °C
calibracion
Inmersion parcial —20a 100 +0.03a+0.01
CENAM1] Inmersion parcial 80a 160 + 0.05
Inmersion total (con —30a 80 +0.005
graduaciones a 0.01 °C) 180 +0.01
PTB [25] ., 250 +0.03
Inmersion total (con
graduaciones a 0.1 °C) 400 =£0.05
550 +0.08
Mercurio en vidrio (con
graduaciones a 0.1 Sc 6020cy| 02100 +0.024
NIST [26] |Mercurio en vidrio (con 0a300 +0.1 a +0.5
graduaciones a 1 °C 6 2 °C) 300 a 550 +0.16 a £0.3
Liquido organico en vidrio -200a0 +0.5a+0.2

Nota: Las incertidumbres declaradas en la tabla 2:

» corresponden a las capacidades de medicion para calibracion de esos laboratorios,

* no son los limites que pueden lograr los mismos laboratorios, en la calibracion de este tipo
instrumentos,

* se pueden alcanzar por los laboratorios de calibracion si su capacidad de medicion es igual o
mejor que la de un laboratorio nacional de metrologia.

Nota: para asegurar que un laboratorio de calibracion tiene capacidad técnica suficiente para
realizar un servicio de calibracién de un termoémetro de liquido en vidrio, la incertidumbre
expandida declarada en su alcance de acreditacion debe ser menor que un cuarto del valor del
error maximo permitido (€), del termémetro a calibrar [14].

1
chistema < Z € (3)
Nota: Para el calculo de la mejor capacidad de medicion, el laboratorio debe incluir:
» La estimacidén del valor de la incertidumbre de medida de su sistema de calibracién, que
incluye el patrdn, los banos, equipos auxiliares, etc. y
» La estimacion de incertidumbre de medida del instrumento bajo calibraciéon correspondiente al
mejor de los casos, es decir, aquel instrumento con las mejores caracteristicas que el laboratorio
declara poder calibrar.
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4, METODOS Y SISTEMAS DE CALIBRACION

El método de calibracion considerado en esta Guia es la comparacion de la lectura de un
termometro de referencia con la lectura del termometro bajo calibracion, cuando ambos se colocan
en un bafio de liquido con temperatura controlada.

El sistema de calibracion estd compuesto por:

. Bafios liquidos,

. Patron de referencia,

. TermoOmetros auxiliares,

. Equipo para la preparacion de la temperatura de referenciaa 0 °C y
. Accesorios para el montaje de los termometros

4.1. Método de calibracion

El método de calibraciéon de termdémetros de liquido en vidrio por comparacion consiste en
determinar el valor de la correccion qué se debe aplicar al valor de temperatura de la indicacion o
lectura del termémetro bajo calibracion (IBC), mediante la comparacion de los valores de
temperatura indicados por un termémetro patréon y por el IBC cuando ambos estdn en equilibrio
térmico dentro de un bafio de temperatura controlada (estable e isotérmico).

Notas para el evaluador:
» Fl laboratorio debe establecer en sus documentos relacionados con el proceso de calibracion, el
criterio de estabilidad térmica del bafio, el cual se debe determinar o definir sobre la base de un

estudio de caracterizacion,

» El estudio de caracterizacién debe contar con su respaldo técnico [27].

* La declaracion de las caracteristicas de los bafios que proporcionan los fabricantes y
distribuidores de equipos solo es aceptable si presenta su respaldo técnico [27].

4.2. Documentos de consulta

* Quinn, T. J.; Temperature; Segunda edicion; Academic Press; San Diego, CA, EE. UU. A,
1990.

* Rahifs, P., Blanke, W. y Fay, E., Term6metros de Vidrio con Liquidos; Reglamentos de Prueba
del PTB; Physikalisch-Technische Bundensanstalt, Braunschreig; Deutscher Eichverlag,
GMBH; Alemania.

* Norma ASTM-E1-03a: “Standard Specification for ASTM Liquid-in-Glass Thermometers”.

* Norma: ASTM-E77-98(2003): “Standard Test Method for Inspection and Verification of
Thermometers”.
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* Norma ASTM E563-02: “Standard Practice for Preparation and Use of an Ice Bath as a

reference temperature”.
* Norma NOM-008-SCFI-2002: “Sistema General de Unidades de Medida”.

* NOM-011-SCFI-2004 : “Instrumentos de medicion — Termdmetros de liquido en vidrio para

uso general”.
* OIMLR133, Liquid-in-glass thermometers, International Recommendation, 2002.
» Jacquelyn Wise, Liquid-In-Glass Thermometer Calibration Service, NIST-Publication,
September 1988.

* BIPM, “Techniques for Approximating The International Temperature Scale of 19907, July

1997. www.bipm.org

4.3. Procedimientos de calibracién

Los procedimientos de calibracion del laboratorio solicitante deben:
* cumplir con los requisitos de la seccion 5.4 de la norma NMX-EC-17025-IMNC-2006, y
» apegarse a los Apéndices B v C de la norma NOM-011-SCFI-2004 [4].

El contenido minimo de un procedimiento de calibracion se indica en la tabla 3. La columna de la

derecha sefiala la informacion que se espera contenga cada uno de esos elementos.
Nota: El orden puede variar, pero se espera que el procedimiento tenga secuencia logica.

Tabla 3. Contenido minimo recomendado en un procedimiento de calibracion.

Elemento Descripcion

Indicar el tipo de termémetros contemplados en el procedimiento y
el método utilizado. Por ejemplo: “Calibracion de termometros de

1. Titulo . - - - . .
liqguido en vidrio de inmersion parcial por el método de
comparacion en un bafio liquido”.
Indicar cudl es el resultado que se espera de la aplicacion del
- rocedimiento. Por ejemplo “Determinar los valores de correccion
2. Objetivo p Jemp

reducida de las indicaciones del termémetro bajo calibracion en el
intervalo definido por las temperaturas de calibracion”.

Indicar las caracteristicas de los termometros y los intervalos de
temperatura en que pueden ser calibrados al ejecutar las
instrucciones del procedimiento.

3. Alcance Por ejemplo: “Calibracion de termometros de liquido en vidrio de
inmersion parcial, con longitudes totales desde 25 cm hasta 35 cm,
desde -10 °C hasta 110 °C en bafio de mezcla de etilenglicol y

agua”.
. Indicar:
4. Descripcion del . . . , . ,
. e El tipo de inmersion del termdmetro al que aplica el método de
método . .,
calibracion.
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Elemento Descripcion

e Que se trata de una calibracion por comparaciéon contra las
temperaturas indicadas por un termometro patron y las
condiciones que permiten suponer que el termoémetro que se
calibra se encuentra a la misma temperatura.

e El equipo requerido. Identificar al instrumento (si lo hubiera)
que en conjunto con el termoémetro patrén, indica los valores de
la temperatura de calibracion.

5. Desarrollo Conviene mostrar el desarrollo en un diagrama de flujo.

5.1 Inspecciony
preparacion del
termometro que se
calibrara

Indicar:

¢ Los puntos a inspeccionar del IBC

Los defectos que puede presentar el IBC y

Criterios de aceptacion o motivos de rechazo.

Procedimiento de correccion de defectos. Por ejemplo: la

reunion de una columna separada.

e Las actividades de preparacion del IBC, antes iniciar la
calibracion. Por ejemplo, dar un tiempo de estabilizacion al
termémetro a la temperatura del laboratorio, luego de haber
sido transportado y expuesto a temperaturas distintas a las de
las condiciones de la calibracion.

5.2 Seleccion de los
puntos de calibracion

Indicar el criterio para determinar los puntos de calibraciéon y sus
valores de temperatura.

5.3 Preparacion de la
referenciaa 0 °C

Indicar:

¢ El método para obtener la referencia a 0 °C. Por ejemplo puede
ser un bafo de hielo, una celda de punto triple de agua, o un
bafio termostatico.

e En caso de bafio de hielo, la manera de asegurar la calidad del
agua y la manera de prevenir la contaminacién del hielo durante
la preparacion.

e En el caso de un bano termostatico, la manera de medir la
temperatura de su liquido para reducir el efecto de las variables
de influencia.

5.4 Determinacion de la
resolucidn del termometro

Indicar la manera de definir la resolucion del termoémetro,
diferenciandola de la division minima, cuando sea necesario.

Notas para el evaluador: La resolucion y la division minima no
siempre son iguales.

5.5 Eleccioén del equipo
de calibracion.

Indicar cudl es el patrén de acuerdo al intervalo definido por las
temperaturas de calibracion y el tipo de fluido que se debe usar en
cada sub-intervalo. Por ejemplo “mezcla de etilenglicol y agua para
el intervalo de -10 °C a 110 °C y aceite de silicdn para el intervalo
de 90 °C a 150 °C”’.

5.6 Montaje y

Indicar:
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Elemento

Descripcion

preparacion para la toma
de datos

e los requisitos que se deben cumplir en el montaje en funcion del
tipo de inmersion del termdémetro (parcial o total),

e los accesorios de montaje,

e la manera de reducir y controlar el “error de paralaje” en las
lecturas del termometro bajo calibracion.

5.7 Cuando aplique, la
correccion por columna
emergente

Siempre que exista una columna emergente del fluido
termométrico, tanto en el instrumento bajo calibracion como en el
patron (si éste fuera de liquido en vidrio), debe indicarse como
realizar la correccidn respectiva.

5.8 Toma de lecturas

Indicar:

e cuales lecturas se deben tomar;
el nimero de lecturas que se toma de cada instrumento: del
patron, de los instrumentos que se calibran y de los termometros
auxiliares, si los hubiera.

e Donde se registran los datos obtenidos.

5.9 Manejo de datos

Indicar el tratamiento que se da a los datos experimentales antes de

ser usados como variables de entrada en el modelo del mensurando.

Por ejemplo:

e (Célculo de promedios de lecturas,

e Desviaciones estandar,

e Estimacion de la temperatura promedio de Ila columna
emergente

5.10 Correcciones

Indicar cuales son las correcciones que se deben aplicar, asi como

su origen. Por ejemplo:

o A las lecturas del termémetro patron que provienen de su
informe de calibracion.

e Cuando el valor de la temperatura promedio de la columna
emergente difiere del valor especificado en la tabla que
corresponde al termometro que se calibra (requisito de la norma
NOM-011-SCFI-2004 o la ASTM-E1-03A).

6. Estimacion de la
incertidumbre de medida

Indicar:

e Las fuentes de incertidumbre de medida

Tipo de incertidumbre de medida de cada una de las fuentes
Tipo de distribucion de cada una de las fuentes

Modelo para estimar la incertidumbre combinada

Estimacion de la incertidumbre expandida para un nivel de
confianza del 95%.

7. Factor de cobertura

Indicar la manera de elegir al factor de cobertura, para obtener un
nivel de confianza de al menos 95 %.

8. Resultados

Indicar cudles seran los resultados que se incluiran en el informe de
calibracion.
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Elemento Descripcion

Incluir los elementos de la seccion 5.10 de la NMX-EC-17025-
9. Informe de resultados{IMNC-2006 o la justificacion de hacerlo de una manera
simplificada cuando se trate de calibraciones internas.

10. Referencias; Indicar los documentos que respaldan a las instrucciones contenidas
bibliografia en el procedimiento.
.. Indicar el numero, fecha y responsables de la revision del
11. Revisiones
documento.

4.4.  Equipos, instrumentos e instalaciones
4.4.1. Equipos e instrumentos

Los elementos del sistema de medicion del laboratorio donde se realicen las calibraciones deben
cumplir con los requisitos de la seccion 5.3 de la norma NMX-EC-17025-INMC-2006 [21].

El sistema de medicion minimo requerido para la realizacion de calibraciones de termdémetros de
liquido en vidrio, debe incluir:

* Un termometro patron de referencia (o de trabajo) calibrado. Por lo general se usan
termdémetros de resistencia de platino con tallos de al menos 30 cm de largo o termometros de
liquido en vidrio construidos bajo las especificaciones de la norma ASTM-E1-03a o
equivalente.

* Bafios liquidos con caracterizacién térmica para cada liquido de trabajo y en el intervalo de
operacion [27].

* Equipo para la preparacion de la referencia a 0 °C, con evidencias de su caracterizacion y de su
control metrologico.

* Termometros auxiliares de liquido en vidrio calibrados para la medicion de la temperatura la
columna emergente.

* Lupa o microscopio para la inspeccion del termometro a ser calibrado, que permita observar la
uniformidad del capilar, detectar rebabas de vidrio, gotas del liquido termométrico sobre la
pared del capilar, burbujas en el liquido termométrico en la cdmara de expansion y capilar,
fallas en la impresion de la escala, etcétera y

* Accesorios para el montaje de los termdmetros en el bafo.

Nota para el evaluador sobre un termémetro de resistencia de platino calibrado:

» Un termdémetro de resistencia de platino lo constituye el elemento sensor y el elemento lector.
* La calibracion de un termdémetro de resistencia de platino es adecuada si ambos se calibran
como una sola unidad.
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- La calibracién del sensor no es suficiente para que el termdémetro de resistencia de platino
esté calibrado.
— La calibracion del lector, por simulacion eléctrica, no implica la calibracion del
termometro de resistencia de platino.
* Si el elemento lector y el sensor se calibraron por separado, entonces se debe presentar
evidencia de que:
- las caracteristicas eléctricas de ambos son compatibles,
- funcionan adecuadamente y
- las correcciones correspondientes son aplicadas.
* Los intervalos de calibracion de los patrones de referencia o de trabajo y de los estudios de
caracterizacion de los bafios deben cubrir totalmente los alcances de los servicios de calibracion
del laboratorio.

4.4.2. Instalaciones

Las condiciones ambientales (temperatura, humedad, presion atmosférica o vibraciones, etc)
donde se efectian las calibraciones deben:

» estar dentro de los limites especificados de operacion de los instrumentos asociados con las
mediciones y
» cumplir con los requisitos de la seccion 5.3 de la norma NMX-EC-17025- IMNC-2006 [21].

4.5. Competencia técnica del personal

El personal que realiza las calibraciones en el laboratorio solicitante debe cumplir con los
requisitos de la seccion 5.2 de la norma NMX-EC-17025- IMNC-2006 [21].

Entre los requisitos especificos, se deben solicitar al menos los siguientes:

* Educacion formal
Carrera técnica afin o experiencia comprobable en calibracion de termémetros de liquido en
vidrio, minima de un afio.
» Conocimientos basicos sobre:
—  Sistema Internacional de Unidades
- Vocabulario de términos fundamentales y generales usados en metrologia, contenido en la
norma NMX-Z-055-IMNC-2009 [8].
- Estadistica basica (calcular el valor promedio y la desviacion estandar, conocimiento de las
distribuciones de probabilidad normales, rectangulares, etc. y niveles de confianza).
—  Estimacion de la incertidumbre en la calibracion de termometros de liquido en vidrio.
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— Manejo e interpretacion de normas técnicas referente a los termémetros de liquido en
vidrio”.

- Distinguir entre “division minima” y “resolucion”.

- Distinguir tipos de termometros en funcion de su inmersion.

* Competencia demostrable en:

— Identificacion defectos en los termometros, como los siguientes: columnas separadas,
capilares deformes, presencia de rebabas de vidrio en el capilar, burbujas en el liquido
termométrico, imperfecciones en la impresion de la escala, oxidacién en el liquido
termomeétrico, etc.

—  Correccidn de columna separada y burbujas en el liquido termométrico.

—  Preparacion de bafios de hielo o referencias a 0 °C.

- Manejo adecuado de instrumentos y equipos.

- Minimizar o eliminacidn del error de paralaje durante la toma de lecturas.

5. CONFIRMACION METROLOGICA

El laboratorio debe tener un sistema de confirmacioén metroldgica para su sistema de medicidn que
indique el programa de calibracion y verificacion de sus patrones, la caracterizacion de sus bafios
y el control metrolégico de aquellos instrumentos de medicidon que se usen durante la calibracién.

Notas para el evaluador sobre la confirmacion metrologica:

Este sistema de confirmacion metrologica debe estar de acuerdo a lo establecido en la norma
NMX-EC-17025-INMC-2006 [21], apartados 5.6.3.1 (Patrones de referencia) y 5.6.3.3
(Verificaciones intermedias).

El sistema debe contener criterios técnicos respecto de equipos o instrumentos de medicién
utilizados en la calibracion:

* Bafio liquido: caracterizacion periddica de uniformidad térmica, criterios de estabilidad y
control estadistico.

* Termoémetro patrén e instrumentos de medicion: calibracion y verificacion periddica.

* Punto de referencia a 0 °C; caracterizacion peridodica de uniformidad térmica, criterios de
estabilidad y control estadistico.

Notas para el evaluador sobre la frecuencia de calibracion:

Es costumbre fijar la frecuencia de calibracion como funcion del tiempo, sin embargo, los
resultados de la confirmacion metrologica deben ser suficientes para determinar la necesidad de la
calibracion de los patrones y estos ser independientes del tiempo.
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En caso de que los patrones de referencia o de trabajo, no cuenten con resultados de confirmacion
metrologica que permitan determinar la frecuencia de calibracion, se recomienda la calibracion
anual hasta tener datos suficientes para la definicion de frecuencia de calibracion.

El laboratorio debe tener evidencia técnica documental de los resultados obtenidos de la operacion
de su sistema de confirmacidén metrologica.

La informacién obtenida de la aplicacidon del sistema de confirmacién metroldégica debe tomar en
cuenta en el andlisis de incertidumbre de los servicios de calibracidén v en la determinacion del

periodo de calibracidn de los patrones de referencia.

6. TRAZABILIDAD METROLOGICA DE LAS MEDICIONES

Los aspectos relacionados con la trazabilidad metrologica de las mediciones deben ser acordes a lo
dispuesto en la politica de la ema al respecto [6, 7] y cumplir con los requisitos de la seccion 5.6
de la norma NMX-EC-17025-IMNC-2006 [21].

Trazabilidad metroldgica: 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 [8].

Patron de medida: Realizacion de la definicion de una magnitud dada, con un valor determinado y
una incertidumbre de medida asociada, tomada como referencia [8].

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

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 informacioén para establecer una relacion que
permita obtener un resultado de medida a partir de una indicacion [8].

Verificacion: Aportacion de evidencia objetiva de que un elemento satisface los requisitos
especificados [8].

En el Anexo A de esta Guia se presenta el esquema de una carta de trazabilidad metrologica hacia
el patron nacional de temperatura CNM-PNE-2, para los termometros patrones, de referencia y de
trabajo de los laboratorios de calibracion y su diseminacion hacia las servicios de calibracion. La
documentaciéon de la trazabilidad metroldgica completa debe indicar los valores de las
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incertidumbres de medida de cada uno de los instrumentos que incluye e informacidén de sus
informes de calibracion.

Nota para el evaluador:
La trazabilidad metrologica a patrones nacionales de los patrones de referencia o de trabajo que
utiliza el laboratorio solicitante, se obtiene de las calibraciones y se demuestra por:

» certificados o informes de calibracion, cuya vigencia es validada por verificaciones intermedias
(entre calibraciones subsecuentes),
* registros en cartas de control de dichos patrones.

Nota para el evaluador:

La trazabilidad metrologica se mantiene si y solo si en el andlisis de incertidumbre se consideraron
las contribuciones de los patrones, el instrumento bajo calibracion, los instrumentos auxiliares, el
método, las instalaciones y el metroélogo entre otras.

6.1. Elementos de la trazabilidad metroldgica

El laboratorio debe demostrar que los resultados de sus mediciones poseen trazabilidad

metroldgica a patrones nacionales en los intervalos de medicion declarados.

El laboratorio puede mostrar los informes o certificados de calibraciéon de sus patrones de
referencia o de trabajo y se recomienda el uso de una carta de trazabilidad metroldgica que
informe sobre la cadena de comparaciones del conjunto de calibraciones donde se indiquen, las
referencias de medicion, el valor de la incertidumbre en cada eslabon, el procedimiento de
calibracion y el organismo responsable de la misma.

Nota para el evaluador:

Durante la evaluacion de la trazabilidad metroldégica deben examinarse:

* los elementos asociados a cada eslabon de la cadena de comparaciones;

» ¢l eslabdn que da trazabilidad metroldgica a los patrones de referencia y

» ¢l eslabdn que da trazabilidad metroldgica a las mediciones que se realizan en el laboratorio.

7. INCERTIDUMBRE DE MEDIDA

Con el propdsito de estimar de manera homogénea la incertidumbre de medida en la calibracion de
termometros de liquido, se presenta el modelo matematico desarrollado de la “correccion en la
calibracion de termometros de liquido en vidrio”, cada elemento de este modelo tiene una
incertidumbre de medida asociada (ver tabla 5).
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7.1. Componentes de la incertidumbre de medida para la calibracion de termometros de
liquido en vidrio

7.1.1.Modelo matematico del mensurando

El modelo matemdtico para realizar la estimacion de la incertidumbre en la calibracion de
termometros de liquido en vidrio esta dado por la siguiente expresion:

CR - tp + 6tp + 6tDP - tIBC - CO + 6tEP + 6tGB + 6tEB - Cem (4)
Donde
Cr es el valor de la correccion reducida.
tp es el valor de temperatura del bafio de temperatura controlada indicado por el

patron de referencia durante la calibracion.

otp  es la correccion que se debe aplicar al valor de temperatura indicado por el patron
debido a su calibracion.

dtpp es la correccion que se debe aplicar el valor indicado por el patron, debido su deriva

tigc  es el valor de temperatura del bafo indicado por el IBC.

Co es la correccion de la indicacion del IBC, resultante al medir el punto de referencia
a0°C.

otgp  es la correccion del “error de paralaje”.

dtgg  es la correccion debida a las diferencias de temperaturas entre el patron y el IBC,
por gradientes de temperatura en el bafo liquido.

dtgg  es la correccion debida a las diferencias de temperaturas entre el patron y el IBC,
por inestabilidad del bafio.

cem ©s la correccion por columna emergente, cuando el liquido del capilar del termometro
no estd inmerso totalmente en el liquido del bafio y se determina por:

Cem = k(ts — te) (%)
Donde
n es numero de grados Celsius de la columna emergente;
k es el coeficiente de dilatacion térmica aparente del liquido termométrico respecto al

vidrio con el cual esta fabricado el IBC.
Si un IBC de inmersion total se calibra a inmersion parcial entonces los valores de ts y te son:

ts es la temperatura del bafio indicada por el instrumento patrén, luego de ser corregida de
acuerdo a sus datos de calibracion, deriva, etc.
te es la temperatura de la columna emergente (Cem).

Si el IBC es un termémetro de inmersion estandarizado los valores de las temperaturas t; y te se
definen como:
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ts es la temperatura que se especifica en las referencias [4, 18].
te es la temperatura de la columna emergente (Cem).

Tabla 4. Temperatura de columna emergente.

Tipos de termometros No. de
. . Temperatura de columna emergente
auxiliares termometros
o t= es el valor promedio de la temperatura
Auxiliares n oL , ..
indicada por los termometros auxiliares
2(t)*hy
Rtotal
Faden *n Donde:
hi es la longitud del bulbo del termometro faden.
hotar €8 1a longitud total de la columna emergente.

*Si el valor de n es 1, entonces no es necesario multiplicar por la altura del bulbo.
7.1.2. Analisis de incertidumbre de medida

En la tabla 5 se presenta una lista de los elementos que regularmente contribuyen a la
incertidumbre de calibracion.

Nota para el evaluador:
La lista de la tabla 5 no es exhaustiva pero los elementos sefialados son los que al menos deben

aparecer en el andlisis de incertidumbre del laboratorio.

Tabla 5. Se describen los elementos minimos que contribuyen a la incertidumbre de calibracion,
su simbolo, su origen, su tipo, su distribucion y el valor del coeficiente de sensibilidad.

e bop s Valores de los
. Distribucion de )
Descripcion Simbolo| Origen de la ! Tipo | probabilidad coeficientes de
incertidumbre . sensibilidad de
asociada . .
incertidumbres
Tem’peratura leida con el t repetibilidad de las A Normal 1
patrén lecturas
Correccion para las st calibracion B Normal 1
lecturas del patron ’ interpolacion B rectangular 1
Deriva del termémetro carta de control del
. Otpp , B rectangular 1
patron patron
repetibilidad A Normal 1
Teml?eratura leida con cl tisc reproducibilidad A Normal 1
termometro que se calibra
resolucion de la escala B triangular 1
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! Distribucion de Valores de los

.y , Origen de la - . coeficientes de
Descripcion Simbolo incertidumbre Tipo probabllldad sensibilidad de
asociada . 3
incertidumbres
Gradientes de temperatura st estudio de B rectaneular 1
en el bafio GB | caracterizacion del bafio &
Estabilidad de la Ste estudio de B rectangular 1

temperatura del bafio caracterizacion del bafo

Error de paralaje Otgp anlael éi:lsrfselof:;t\?azrxas B triangular 1

. repetibilidad A normal 1
Temperatura del bafio de ¢
. . . 0 1 sz 1
hielo o equipo equivalente resolucion de B 2 rectangular 1
termometro
repetibilidad A normal 1
Temperatura medida con -
. . correccion del
el termometro bajo t ‘ s metro utilizad B normal 1
calibracion, en una 10 cermometro utiizado
referencia a 0 °C resolucion del 3,
, B triangular 1
termometro
rreccion por column
Correcci6n por columna Cem Columna emergente B normal 1

emergente

"El tipo y la distribucion de probabilidad asociada puede variar segun el experimento y el criterio
y experiencia del metrélogo.

? Este tipo de distribucion se recomienda para instrumentos digitales [5].

3 Este tipo de distribucion se recomienda para instrumentos analdgicos [5].

NOTAS:

* Si las correcciones dtgg, Otgg y Otgp tienen valores conocidos para todo el intervalo de
temperaturas de calibracion, deben usarse para corregir las lecturas obtenidas.

* En el caso de que estas correcciones valgan cero, se debe considerar su contribuciéon en la
estimacién de la incertidumbre total.

7.2.  Estimacion de la incertidumbre en la calibracion de termdmetros de liquido en vidrio

La referencia para la estimacion de las incertidumbres, es la NMX-CH-140-IMNC-2002 [5] y
como documentos de consulta relacionados con la estimacion de la incertidumbre en la calibracion
de termdémetros de liquido en vidrio se citan las referencias [10y 11].
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En el Anexo C se presenta un ejemplo de la estimacion de la incertidumbre de la calibracion de un
termometro con un nivel de confianza de al menos 68 % con ¢ = 1. En el Anexo D, esa
incertidumbre es expandida a un nivel de confianza de al menos 95 %.

8. VALIDACION DE METODOS

El laboratorio debera presentar evidencias de que los métodos utilizados en sus procedimientos
cumplen con los requisitos de la seccidén 5.4 de la norma NMX-EC-17025-IMNC-2006 [21] v en
su caso debe validarlos, para asegurar que:

e La trazabilidad metroldgica de las mediciones se logra y se mantiene,

e Los valores de las incertidumbres de medida y de la calibracion son validos,

¢ Se han evaluado las variables de influencia de mayor relevancia en el proceso de calibracion y
el desarrollo de técnicas para evaluarlas, minimizarlas y propagar su incertidumbre de medida.

e Es capaz de obtener resultados coherentes con los valores de referencia, al participar en
comparaciones.

Notas para el evaluador: Para considerar los resultados de comparaciones de calibraciones de un
mismo instrumento, realizadas independientemente por dos o mas laboratorios, como respaldo de
validacion del método de calibracion:

» Las diferencias de sus valores con respecto a los valores de referencia, deben estar dentro de la
incertidumbre combinada de la comparacion.

» El error normalizado debe ser menor o igual a 1 [22].

» El error normalizado debe calcularse con la incertidumbre nominal con la que el laboratorio
estd acreditado o con un valor menor; en ningin caso es confiable un valor de error
normalizado calculado con un valor de incertidumbre mayor que la nominal propuesta por el
laboratorio.

Notas:

* La equivalencia demostrada (QED) [23] es un pardmetro mas confiable para la evaluacion de
resultados de comparacion.

* Los diagramas de Youden [24] facilitan la inspeccion visual de la reproducibilidad en
calibraciones que un laboratorio realiza.

+ La validacion de métodos donde no se utilizan bafios de liquido controlado térmicamente (por
ejemplo hornos de pozo seco), estan fuera del alcance de esta Guia.

» La calibracion de termémetros de liquido en vidrio en bloque seco no esta dentro del alcance de
esta Guia.
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9. BUENAS PRACTICAS DE MEDICION

Se describen algunas recomendaciones practicas en la calibracion de termoémetros de liquido en
vidrio.

9.1. Del termdmetro patrén

e Se recomienda el control de temperatura ambiente del sitio donde se realiza la calibracion, ya
que una variacion de 1°C en la temperatura ambiente puede impactar en un error en la medicion
de aproximadamente de 0,01 °C al se realizar la calibracion de termometros de inmersion
parcial [12].

e El termometro patron debe contar con carta o cartas de control en las cuales se registran las
verificaciones periddicas en el punto de referencia a 0 °C u otros puntos de control, para
garantizar la validez de los resultados de calibracion y la trazabilidad metrolégica.

e Para asegurar la confiabilidad de las mediciones se recomienda verificar el patron en el punto
de referencia a 0 °C, al inicio y término del proceso de calibracion, de tal manera que el valor
de la diferencia en temperatura medida en esos momentos no exceda la incertidumbre de
calibracion del patron.

At < Uegyp (6)
En caso de que la relacion anterior no se cumpla, es necesario, realizar pruebas adicionales para
determinar si el patron es confiable o si se requiere de una nueva calibracion.

9.2.  Profundidad de inmersion
Es recomendable que el IBC y el patron se coloquen a una misma profundidad.

Nota. Si el patron requiere una inmersion minima para garantizar que la fuga térmica via su tallo
sea despreciable, entonces esa inmersion debe observarse y, en su caso, las correcciones por
gradiente en el bafio deben realizarse.

Para facilitar la lectura de TLV de inmersion total, su profundidad de inmersion en el baio debe
ser tal que la columna de liquido termométrico emerja unos 10 mm (o menos) del nivel del liquido
del bafio.

Si el bafio liquido no posee la profundidad para sumergir el IBC hasta la marca requerida para su
medicion, entonces se debe colocar a la maxima inmersion posible y realizar la correccion por
columna emergente.
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Si el termometro bajo calibracion es de inmersion parcial, la profundidad la determina las
especificaciones de uso del IBC.

9.3.  Uso de termometros auxiliares.

9.3.1. Termémetros faden

El primer termometro faden se debe colocar al nivel del liquido del bafo. En caso de necesitar otro
adicional para cubrir la longitud de la columna emergente, entonces se colocara el segundo
termometro en la marca donde termina el bulbo del primer termometro auxiliar ver figura 1

[11,13,14,17,18].

Tearmdmetros Fadan

bi;loagitud dal bulbo de

Longitud de la tenadmetro Eaden 2

columna
emergents b

h; longitud del bulbo de
termémetro faden 1

Mivel del guido de trabejo - -

Figura 1. Colocacion de termémetros faden para la medicion de la temperatura de columna
emergente.

9.3.2. TermOmetros auxiliares

El niimero de termdmetros auxiliares dependera de la longitud de la columna emergente. los
termometros se distribuyen uniformemente para que cubran la columna [12]. La tabla 7 es una
guia para determinar el nimero de termdmetros auxiliares.

Tabla 7. Numero de termometros auxiliares a utilizar para la medicion de la temperatura de la
columna emergente. [28]
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Longitud de columna , .
No. de termOmetros auxiliares
emergente / cm
Hasta 5 cm 1
Hasta 7.5 cm 2
Hasta 10 cm 3
Mayor a 10 cm 4 0 mas

Nota: Los termometros auxiliares se colocaran adyacentemente al IBC.

Nota para ambos casos de medicion de columna emergente: Si una calibracion se hace dentro de
una campana extractora de vapores y se requiere medir la temperatura promedio de la columna
emergente, entonces el flujo de aire es una variable de influencia que afecta la indicacion de los
termometros faden y a los auxiliares. El factor de sensibilidad del resultado de la medicién, debido
a este efecto, generalmente es despreciable, sin embargo. debe ser cuantificado por el laboratorio y
considerado dentro del andlisis de incertidumbre.

9.4. Toma de lecturas

» Las mediciones se deben realizar en forma ascendente comenzando con el punto de referencia a
0°C[12].

* Se deben usar montajes y dispositivos que reduzcan o eliminen el error de paralaje.

* Si no se puede evitar el error de paralaje, entonces debe ser cuantificado para correccidén de la
lectura [12, 14, 19].

9.5. Laconfirmacién de resultados

Los datos experimentales obtenidos para la calibracion pueden ser revisados conforme a valores
esperados via un proceso de confirmacion de datos que consiste en:

*  Confirmacién del punto de referencia a 0 °C.
Comparar el valor absoluto de la diferencia de los valores Cy, medidos al inicio y al término
de la calibracion, con la incertidumbre esperada para el IBC. Esta comparacion debe cumplir
con la siguiente relacion:

AC, = |C0i - C0f| < Uesperada (7
*  Pruebas de coherencia de resultados.
Si se realiza un grafico de correcciones contra temperatura de calibracion se espera que los
puntos graficados muestren una tendencia definida o puedan ser interpolados con una curva
suave. Si alguno de los puntos no sigue la tendencia puede ser indicativo que existe un error
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de medicion, o un defecto en el IBC y resulta necesario revisar los datos y el IBC y, en su
caso, repetir la calibracion.

Nota para el evaluador: Para termometros de liquido en vidrio de precision es necesario que antes
de realizar la calibracion, se realice una prueba de estabilidad del bulbo del IBC [12, 14, 19].
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ANEXO A Documentacion de la trazabilidad metrolégica

Esquema de la documentacién de la trazabilidad metrologica para las mediciones de temperatura
con termometros de liquido en vidrio:

s ~\ s ~\
Patron Nacional de Temperatura Conjunto de patrones de trabajo

— CNM-PNE-2
fr' Conjunto de celdas de puntos fijos Termometros  de resistencia de
'z dela EIT-90 | platino
= Alcance: del punto del argdn al Alcance: del punto del argdn al
= punto del aluminio punto del aluminio

Incertidumbre: £0.06 mK a+1.8 mK Incertidumbre: +2 mK a+16 mK

, o , o

e ™ e ™
Patrones de Referencia del Patrones de Referencia del

o laboratorio de calibraciones laboratorio de calibraciones
'_g = Termometros  de  resistencia  de = Termometros de liquido en vidrio
g 5 platino

g = Alcance: de -70 °C a 660 °C Alcance: de -70 °C a 550 °C

; ﬁ \, y. \, y.
-]

—]

l Conjunto de patrones de trabajo

2 . .
] Termometros , Termoémetros

e Termoémetros
= usados en usados en .
= . usados en la . Otros Usuarios
7] Laboratorios de . Ciencias de la

= Industria )

— Pruebas Salud
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ANEXO B Estimacion de la incertidumbre de medida de la correccion por columna
emergente

Ejemplo 1: Estimacién de la incertidumbre de la correccion por columna emergente en la
calibracion de termémetros de liquido en vidrio.

La correccion por columna emergente se determina evaluando la siguiente expresion:

Cem = kn(ts —t.) (B.1)
Donde:

t;  eslatemperatura del bafio definida por el termometro patrén, luego de ser corregida
de acuerdo a los datos de su calibracion y su deriva. Este es el valor de temperatura
al que debe llegar el fluido termométrico en el bulbo del termdémetro que se calibra.

t. es la temperatura promedio de la columna emergente de un termdémetro o un
conjunto de termometros auxiliares (ver tabla 4 punto 7.1.1 de esta guia).

n es el numero de indicaciones en grados en la escala del termometro que se calibra,
que estarian incluidos en la longitud de la columna emergente. Se cuentan desde el
nivel del liquido del bafio hasta el menisco del fluido termométrico.

k es el coeficiente de expansion diferencial entre el liquido termométrico y el vidrio
del tallo del termometro.

La incertidumbre combinada de la correccion por columna emergente es:

0ctm 2 (B2)
9(ts—te) u(ts_te)

_ dctm 2 actnm 2
UCem = \/_ak U+ — " Unt

Calculando las derivadas parciales, obtenemos los coeficientes de sensibilidad para cada uno de
los componentes de la incertidumbre de la correccion por columna emergente:

(B.3)
UCom = an (ts — te)?uf + k2(ts — to)*uf + n?k2uf, _,
Donde:
Un es la incertidumbre de n.
Uk es la incertidumbre de kep. Es practica general asociarle la desviacion estandar de

los valores de kep en un alcance hasta 400 °C. Dicha desviacion estandar tiene un
valor de 8 x 10°°°C .

Ut—t,) €S la combinacion de las incertidumbres de ts y te. A ts se asocia la incertidumbre
de la calibracion del patron, la incertidumbre de sus lecturas y de la resolucion en
esas lecturas. A t. se asocia la incertidumbre (o propagacion de las incertidumbres)
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del o los termdémetros auxiliares, que incluye la de su calibracion, la de sus lecturas
y la de la resolucion de esas lecturas.

s (BA4)
u(ts_te) = utz-s + u?e

Valores para el ejemplo (todas las incertidumbres de medida se encuentran expresadas a un nivel
de 1o):

t; =370°C+£0.18°C

t =120°C+0.29°C
n=330°Ct5°C

k = 0.000160 °C + 0.000008°C™*

De acuerdo a lo anterior, el valor de la correccion por columna emergente es:
Cem = 0.00016 °C™1(330°C)(370 °C — 120 °C) = 13.2

La incertidumbre de (t; — t,)es:

U _t,) = /(0.18°C)2 + (0.29°C)? = +0.34°C

Para la incertidumbre de la correccion por columna emergente, se tiene:

[(330°C)(370°C — 120°C)(0.000008°C~1)]2 +
UCom = | [(0.00016°C~1)(370°C — 120°C)(5°C)]2 + = +0.69°C
[(330°C)(0.00016°C~1)(0.34°C)]?

Entonces, la incertidumbre de la correccion por columna emergente seria igual a = 0,69 °C a un
nivel de 1o.

Ejemplo 2: Determinar una funciébn que permita determinar los valores de los factores de
conversion de las incertidumbres de los valores de resistencia medidos a 100 °C; 200 °C y 300 °C
para termdémetros que utilizan a la ecuacion normalizada de Calendar - Van Dusen como funcion
de interpolacion. Luego, usense esos coeficientes para determinar la incertidumbre debida a la
resolucion del lector, que es un instrumento digital e igual a 0.01 Q a esos valores de temperatura.

La incertidumbre de la resolucion del lector digital es:

0.0102/vV12 = +0.0029 (B.5)
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La ecuacion de Callendar - Van Dussen, para la interpolacion entre valores de resistencia eléctrica
y valores de temperatura en termometros tipo Pi-100, para valores de temperatura mayores a 0 °C,
es la siguiente:

Rits) = Rull+ A+ tog + B - t5,] (B.6)
Con los valores de coeficientes normalizados siguientes (ASTM-E1137-97):

A =3.9083 x 1073°C™?
B = —5.775 x 1077°C~?

El factor de conversion se puede obtener del reciproco de la derivada de la ecuacion de Callendar
— Van Dussen con respecto a la temperatura:

Factor de conversion = {6R(t90)/6t90}_1
6R(t90)/6t90 = Rh[A + 2B - tgo] (B7)

Por lo tanto:
Factor de conversion = 8, /6R,,) = {Rn[A + 2B - to]} 7"

Introduciendo los valores de A y B, se determinan los factores de conversion a las temperaturas
indicadas.

La tabla siguiente presenta los resultados, donde también se ha efectuado la multiplicacioén con la
incertidumbre de la resolucion del instrumento lector, para determinar su valor en unidades de
temperatura.

too Ru[A + 2B - too] | {Ry[A + 2B - too]} OR (to9) Btop
°C Q/°C °C/Q Q oC
100 0.379 2.637 0.0029 0.0076
200 0.368 2.719 0.0029 0.0079
300 0.356 2.808 0.0029 0.0081

Nota para el evaluador: El uso de la ecuacion de Calendar - Van Dusen genera errores de medicion
hasta de 8 °C a 400 °C.

Ejemplo 3: Determinar los factores de conversion para las incertidumbres de los valores de
resistencia obtenidos a 0 °C; 100 °C y 150 °C para un termémetro patron, a partir de la tabla
entregada con el certificado de calibracion del termometro, que permite la interpolacion entre

Guia Técnica de Trazabilidad Metrologica e Incertidumbre de Medida en la Calibracion de 29 de 52
Termometros de Liquido en Vidrio en Bafios de Liquido Controlado Térmicamente / noviembre 2012
Fecha de emision 2012-11-30, fecha de entrada en vigor 2013-01-01, revision 02



‘e S‘CENAM

CENTRO NACIONAL DE METROLOGIA

ema entidad mexicana
de acreditacion,a.c.

valores de cocientes de resistencia W (tyy)y valores de temperatura teo. El valor de Ry del
termometro, es igual a 100.4765 Q de acuerdo a ese certificado.

Al multiplicar el valor de W (ty,) por el valor de Ry se obtiene el valor de la resistencia del
termometro al valor de temperatura correspondiente a W (tq):

R(tgo) =Ry W(t90) (B.8)
Por tanto, los factores de conversion se pueden obtener de manera aproximada, con la relacion
siguiente:
-1 -1
A B.9
Factor de conversiéon ~ [ (t"o)] [RO VAVEtQO)] (B.9)
920

Los valores de AW (tgg) y Aty se obtienen de valores de W (tqq)cercanos a los valores de
temperatura solicitados. Por ejemplo, para valores cercanos a 0 °C que se muestran en la tabla
siguiente:

tog / °C W(tgo) tog / °C W(tgo) tog / °C W(tgo)
-2 0.999983 98 1.384895 148 1.576862
0 0.999960 100 1.392631 150 1.584479
2 1.007932 102 1.400362 152 1.592091
Por ejemplo:
AW (0°C) 0999960 — 0.991983  0.007977
[ Ator ~ 0°C — (=2°0) =% = 0.0039885
y
AW (0°C) 1.007932 - 0.999960 _ 0.007972
I Ator ~ 7€ —0°C =—%w¢ = 0.003986

Entonces, introduciendo valores de la tabla en la ecuacion del factor de conversion:

F.de conv.entre — 2°C y 0°C ~ [100.4765Q (0.999960 — 0.991983)/(0°C — (—2°c))]’1
= [100.47650 - 0.003989°C™1]~! = 2.4953°C/Q

F.de conv.entre 0°C y 2°C =~ [100.4765%Q (1.007932 — 0.999960)/(2°C — 0°C)]~*
= [100.4765Q - 0.003986°C™ 1]~ = 2.4969°C/Q

Promedio de ambos:
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Factor de conversion a 0°C = 2.4969 °C/Q

F.de conv.entre 98°C y 100°C ~ [100.4765Q (1.392631 — 1.384895)/(100°C — 98°C)] !
=[100.4765%Q - 0.003868°C~1]"1 = 2.5731°C/Q
F.de conv.entre 100°C y 102°C ~ [100.4765Q (1.400362 — 1.392631)/(102°C — 100°C)]?
=[100.4765Q - 0.003866°C~1]"1 = 2.5747°C/Q
Promedio de ambos:

Factor de conversion a 100°C = 2.5739°C/Q
F.de conv.entre 148°C y 150°C ~ [100.4765Q (1.584479 — 1.576862)/(150°C — 148°C)] !
=[100.47650Q - 0.003808°C™1]"1 = 2.6133°C/Q
F.de conv.entre 150°C y 152°C =~ [100.4765Q (1.592091 — 1.584479)/(152°C — 150°C)] !
= [100.4765%Q - 0.003806°C™1]"1 = 2.6150°C/Q
Promedio de ambos:

Factor de conversion a 100°C = 2.6141°C/Q
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ANEXO C

Ejemplo 1: Estimacion de la incertidumbre combinada en la calibracion de un termometro de
liquido en vidrio de inmersion total calibrado a inmersion parcial con un arreglo de cuatro
termometros auxiliares.

Tipo de termdmetro: ASTM 67C, inmersion total, calibrado a inmersion parcial en
este ejemplo.

Alcance de medicion: 95°Cals55°C

Divisiones en la escala: acada 0.2 °C

Resolucion del instrumento: 0.05 °C

Temperaturas de calibracion: 100 °C; 110 °C; 130 °C y 150 °C (de acuerdo con la tabla 3 de
la norma ASTM-E1-03a.

Termdmetro patron: Termometro de resistencia de platino de 25.5 Q con tallo de
cuarzo de 7 mm de diametro y 520 mm de longitud, con
coeficientes de resistencia W (302.9146 K) > 1.11807 y W
(234.3156 K) > 0.844235.

Resolucion del lector del patron: 0.0001 Q

Fecha de la calibracion: 10 de marzo de 2004.

C.1 Valores de la correccion reducida que se determinaran con la calibracion

La correccidn reducida a determinar en cada una de las temperaturas de calibracion cumple con el
siguiente modelo matematico:
CR = tp + 6tp + 5tDP - tIBC - CO + 6tEP + 6tGP + 6tEB - Cem (C.l)

Aquellas incertidumbres que en la tabla 5 (dada en la seccion 7.1.2), que tienen asociada una
distribucion de probabilidad rectangular, son expresadas en incertidumbre estdndar basica
dividiendo su valor por la raiz de 12, para su combinacién con las incertidumbres de otros
componentes.

C.2 Correccion de las lecturas del termometro patron

Dado que las temperaturas de calibracion se determinan de los valores de resistencia medidos con
el patrobn mediante interpolacion entre valores de W (tgo) y too, usando la tabla dada en el informe
de calibracion, resulta que el valor de correccion de las lecturas del patron es cero.

Si el termdémetro patron fuera otro termoémetro de liquido en vidrio, entonces, el valor de la
correccion y la incertidumbre asociada se determina via informe de calibracion.

En este ejemplo, el valor de temperatura interpolado tiene la incertidumbre de la calibracion del
patron, que se reporta en una grafica en el informe de calibracion. Por lo general esta
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incertidumbre se reporta expandida a un nivel de confianza de al menos 95%, por lo cual, para su
combinacion tiene que ser dividida con el factor de cobertura para expresarla a un nivel de
confianza de al menos 68 % (c = 1).

En la tabla C11, la incertidumbre de la calibracion se ha traslado a la incertidumbre de los valores
interpolados de las temperaturas obtenidas con el patron.

C.3 Deriva del termdmetro patrén

Las verificaciones periddicas en la celda del punto triple del agua, posteriores a la calibracion del
termometro patrén, indican una tendencia de incremento en el valor de la resistencia del
termdémetro a esa temperatura. Esta tendencia puede ser debida a tensiones mecanicas producidas
en el sensor durante el uso del termdmetro, a una razén estimada en 0.5 pQ / dia. El uso de cartas
de control en este punto permite evaluar el valor de la correccion por deriva.

El termometro patrén usado en este ejemplo no se usa a temperaturas mayores que 250 °C. Los
valores medidos de Ry en diferentes fechas, se incluyen en la tabla C1. La figura C1, muestra de
manera grafica esa tendencia.

Tabla C1. Mediciones de Ry del termometro patron

Fecha Valor medido / Q Incertidumbre (k= 1)/ Q
2003-07-31 (calibracion) 100.4765 +0.0003
2003-09-30 100.4766 +0.0003
2003-12-01 100.4773 + 0.0003
2004-01-23 100.4771 +0.0003
2004-02-02 100.4774 +0.0003
2004-03-04 100.4777 + 0.0003
100.4782
100.4779
£ 1004776
§ 100.4773
% 100.477
£
£ 1004767
100.4764
100.4761
2003-06-28  2003-09-11  2003-11-25 2004-02-08  2004-04-23
Tiempo
Figura C1. Deriva del termometro patron
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La deriva del patron, desde la ultima calibracion al 10 de marzo de 2004, es:
6R, = (0.0000005 Q/dia)(221 dias) = 0.0011 2 (C.2)

Por otra parte, las calibraciones del termometro patron demuestran que los valores de los cocientes
de resistencias W (ty,) tienden a conservarse ante cambios del valor de Ry. Por ello, el modelo a
aplicar, para determinar el valor de la deriva a temperaturas diferentes a 0 °C y su incertidumbre,
es el siguiente:

OR(te) = W(te)[6Ry £ u(6R)] (C.3)

Las variaciones de los valores de temperatura por la deriva de la resistencia del termometro, se
determinan multiplicando estos cambios con los factores de conversion obtenidos de la manera
como se indicé en el ejemplo 4 del Anexo B de esta Guia.

En la tabla C2 se presentan los resultados de calcular la deriva a cada una de las temperaturas de
calibracion.

Tabla C2. Determinacion de la deriva del termOmetro patron a las temperaturas de calibracion del
termometro 67C

o/ °C W (toy) (8R(teo) = W(tgp) - 6Ry) | F.conversion = |(Stpp = F.conv.- SR(teq))
/Q f.c. /°C
0 0.999960 0.0011 £ 0.0003 2.4961 0.003 £0.001
100 1.392631 0.0015 £ 0.0004 2.5739 0.004 £0.001
110 1.431238 0.0016 £ 0.0004 2.5824 0.004 + 0.001
130 1.508096 0.0017 £ 0.0005 2.5981 0.004 £0.001
150 1.584479 0.0017 £ 0.0005 2.6141 0.005 £0.001

Nota: La resolucion de la instrumentacion de algunos laboratorios puede no ser capaz de detectar
estos cambios en el patron de referencia. En tal caso, la carta de control de ese termémetro debe
indicar que estd trabajando dentro de limites establecidos y puede asignarse un valor a la deriva
igual a cero, correspondiendo su incertidumbre a la banda definida por esos limites.

C.4 Gradientes de temperatura en el fluido del bafio

Del resultado de la caracterizacion del bafo identifica la region donde las diferencias de
temperaturas, en las posiciones en que se colocan los termometros, se encuentran dentro de + 0,05
°C. Como el valor de la diferencia instantdnea es aleatorio, a la correccion por esta caracteristica
del baiio se le asigna un valor igual a cero durante la calibracion y su efecto es unicamente el que
aporta su incertidumbre a las mediciones. Por tanto:
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Stge = 0°C £ 0.05°C (C.4)

C.5 Estabilidad de la temperatura del fluido en el bafio

Si de acuerdo a la caracterizacion el bafio ha alcanzado su estabilidad: las variaciones se
encuentran dentro de £ 0.1 °C y si durante la calibracion, la incertidumbre asociada con las
diferencias de temperatura debidas a la estabilidad es mayor que la combinacion de las
incertidumbres asociadas con la repetibilidad de las lecturas del termdémetro patrén y del IBC,
entonces la correccidn asociada a esta caracteristica se le asigna un valor nulo y su efecto es el que
aporta su incertidumbre.

Stgp = 0°C + 0.1°C (C.5)

Nota: Si la resolucion del instrumento que se calibra no permitiera determinar la incertidumbre de
la repetibilidad de las lecturas ni tampoco la incertidumbre de la estabilidad del bafio, se tiene que
usar entonces el valor de esta Gltima, obtenida en el estudio de caracterizacion del baifio.

C.6 Error de paralaje

Para reducir el error de paralaje durante la toma de lecturas, se usé un telescopio tipo
“catetometro” colocado a la altura del menisco del fluido termométrico contenido en el capilar.
Sin embargo, alin existi6 la posibilidad de tomar lecturas con desviaciones hasta de 4° fuera de la
horizontal ya que, durante la calibracion a diferentes valores de temperatura, cambia la altura del
menisco y por ende la del catetdémetro. Realizando un andlisis geométrico, se determina que un
angulo de 4° desvia las lecturas del IBC en un orden de + 0.05 °C, para este caso el termdmetro
tiene indicaciones minimas en la escala a cada 0.2 °C con separacion de 0.65 mm.

Si la posicion del catetometro se puede desviar de la horizontal + 4°, entonces la correccion
nuevamente es cero y su contribucion es la que aporta su incertidumbre a la medicion:

Stgp = 0°C £ 0.05°C (C.6)

C.7 Resultado de las mediciones
C.7.1 Mediciones de temperatura en un bafio de fusién de hielo

En la tabla C3 se muestran los resultados de las mediciones en la temperatura de referencia a 0 °C.
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Tabla C3. Mediciones en un bafio de hielo

Promedio de las | Desviacion estandar de | Incertidumbre de
Instrumento
lecturas / °C las muestras / °C las lecturas / °C
termometro bajo calibracion 0.1 0.00 0.000
termometro patron 0.007 0.0001 0.000

Con los resultados presentados en esa tabla, se obtiene el valor de Cy:

Co = to + Stpp — tipe = 0.007°C + 0.003°C — 0.1°C ~ —0.1°C (C.7)

Nota para el evaluador: La resolucién de la instrumentacion puede no ser la adecuada para obtener
resultados como los mostrados en la tabla C3. Sin embargo, ello no debe usarse como justificacion
para prescindir de la responsabilidad del laboratorio de realizar mediciones a 0 °C de sus patrones
de referencia o de trabajo.

C.7.2 Mediciones a las temperaturas de calibracion

El termdémetro bajo calibracion se sumergio en el aceite del bano liquido hasta la marca que
indica 95 °C de su escala. Luego se hizo coincidir el centro del sensor del termometro patréon con
el centro del bulbo del termémetro bajo calibracion (ya colocado en el bafio), en posiciones
laterales cercanas, buscando minimizar efectos en las mediciones por los gradientes de
temperatura en el bafio.

La tabla C4 indica los valores obtenidos al promediar 10 lecturas de cada mensurando a cada una
de las temperaturas de calibracion y sus incertidumbres, obtenidas al dividir la desviacion estandar
de cada conjunto de lecturas entre la raiz cuadrada de 10.

Tabla C4. Resultados de las mediciones

Termoémetro Termoémetro bajo , .
, . ., Termoémetros auxiliares / °C
patrén calibracion
/°C /°C No. 1 No. 2 No. 3 No. 4

99.93 +£0.00 100.00 = 0.00 46.52+0.11 --- --- ---
109.88 = 0.00 109.91 +£0.02 40.22+£0.08 | 30.40+0.15 - -
129.75 +£0.01 129.80 £ 0.00 54.39+£0.29 | 35.05+0.27 | 33.55+£0.31 | 25.37 £0.11
150.01 £ 0.01 149.14 £ 0.02 54.26+0.69 | 44.45+0.30 | 26.95+0.09 | 24.29 +0.05

C.7.3 Determinacion de las temperaturas promedio de la columna emergente

Para esta determinacion, junto a la columna emergente del termdémetro bajo calibracion se
colocaron cuatro termémetros auxiliares a las alturas que se indican en la tabla C5, medidas entre
el centro de sus bulbos y la interfaz aceite - aire del fluido en el bafio. En la misma tabla también
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se incluyen el nimero de indicaciones en la escala del largo de la columna emergente y las
temperaturas promedio:

Tabla C5. Caracteristicas de la colocacion de los termdmetros auxiliares para la determinacion de

la temperatura promedio de la columna emergente

Temperatl%r’as n/ Alturas de los termémetros auxiliares / mm Tempera‘FuraS
de calibracion / promedio /
°C °C No. 1 No. 2 No. 3 No. 4 °C
99.93 3.6 8 - --- --- 46.52
109.88 13.5 8 35 --- -—- 35.31
129.75 334 8 40 80 100 37.09
150.01 52.7 8 50 100 150 37.49

Nota: Los valores de “n” presentados en la tabla C5, fueron obtenidos restando en cada lectura el
valor de temperatura indicado por el menisco del fluido termométrico en el termdmetro bajo
calibracion y el valor de la posicion de la interfaz aceite - aire del fluido en el bafio, sobre la escala
del mismo termometro. De la dispersion de los valores obtenidos, puede calcularse una desviacion
estandar y de ella una incertidumbre de las lecturas que combinada con la incertidumbre de la
resolucién de la escala del IBC, la incertidumbre de la calibracion y la resolucion de los
termometros auxiliares, permite estimar la incertidumbre del valor de “n”.

C.8 Calculo de la correccion por columna emergente

Usando el valor de k = 0.000 16 °C ™' para el coeficiente de expansién diferencial del termometro
bajo calibracion, los valores de n, las temperaturas de calibracion y las temperaturas promedio de
la columna emergente que se dan en las tablas C4 y CS5, se calcularon los valores de la correccion
por columna emergente a cada una de las temperaturas de calibracion, obteniendo los resultados
que se muestran en la tabla C6.

Tabla C6. Valores obtenidos para determinar la correccion por columna emergente

Temperaturas de n/ Temperaturas promedio de la  |Correccidn por columna
calibracion (ts) / °C °C columna emergente (t¢) / °C emergente / °C
99.93 3.6 46.52 0.03
109.88 13.5 35.31 0.16
129.75 334 37.09 0.50
150.01 52.7 37.49 0.95

La incertidumbre de la correccion por columna emergente resulta de propagar las incertidumbres
de sus componentes a las diferentes temperaturas de calibracion, como se presentan en el ejemplo
1 del Anexo B de esta Guia, donde la incertidumbre del coeficiente de expansion diferencial k, la
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incertidumbre de “n” y la incertidumbre de las diferencias de temperatura entre el termometro
patron y la temperatura promedio determinada para la columna emergente se multiplican por sus
factores de conversion correspondientes, para luego realizar la propagacion.

El valor de la incertidumbre del coeficiente de expansion diferencial se tomo igual a 0.000 008
°C™! para las temperaturas de calibracion. Sin embargo, los diferentes valores de los factores de
conversion producen valores distintos de incertidumbre a combinar. Esto puede verse con mas
claridad en la tabla C7.

Tabla C7. Incertidumbres de “k”

Temperaturas de u(k) / °C” Factores de conversion / | F. conversion - u(k) /
calibracion / °C °oC? °C

99.93 190 0.002

109.88 1046 0.008

129.75 0.000 008 3296 0.026

150.01 6366 0.051

En la tabla C8 se presentan las incertidumbres “n” y sus factores de conversion propagada de:

e las lecturas,
* laresolucion de los termémetros auxiliares y
* de la calibracion de estos termometros.

Tabla C8. Incertidumbres de “n”

Temperaturas de .,

calibracion / °C u(n) / °C Factores de conversion | F_conv.-u(n)/°C
99.93 0.16 0.009 0.001
109.88 0.39 0.012 0.005
129.75 0.64 0.016 0.010
150.01 0.85 0.019 0.016

La tabla C9 presenta los valores de incertidumbre de las diferencias de temperatura del patrén y la
temperatura promedio de la columna emergente, asi como los valores de los factores de
conversion a cada temperatura de calibracion.

Tabla C9. Incertidumbres de las diferencias entre la temperatura del patron y la temperatura
promedio de la columna emergente

Temperaturas de calibracion u(ts — te) Factores de conversion | F. conversion - u(ts — te)
99.93 °C 0.003 °C 0.001 0.000 °C
109.88 °C 0.005 °C 0.002 0.000 °C
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Temperaturas de calibracion u(ts — to) Factores de conversion | F. conversion - U(ts — t,)
129.75 °C 0.011 °C 0.005 0.000 °C
150.01 °C 0.011 °C 0.008 0.000 °C

La incertidumbre de las diferencias dadas en la segunda columna de la tabla, proviene de
combinar las incertidumbres tipo A de las lecturas del patrén y de la temperatura promedio de la
columna emergente.

C.9 Resultados de la calibracion

Los valores de la correccion reducida de este ejemplo, se dan en la tabla C10 en donde se incluyen
los valores individuales de cada uno de los elementos que la conforman.

C.10 Estimacion de la incertidumbre combinada de la calibracion

La tabla C11 presenta los valores de las incertidumbres de cada elemento que resultaron de la
calibracion y sus factores de conversion.

En la tabla C11, los “valores originales” se refieren a los valores de incertidumbre antes de ser
reducidos o ser multiplicados por los factores de conversion correspondientes, segun sea el caso.
Los “valores reducidos” resultantes son los que se combinan para dar el resultado que aparece al
final de la tabla, a un nivel de confianza de al menos 68 % (c = 1).

Es practica general expandir la incertidumbre combinada a un nivel de confianza de al menos
95%. Esto se hace en funcion del nimero efectivo de grados de libertad de la calibracion. Este
tratamiento se describe en el Anexo D de esta Guia.

Tabla C10. Valores de los elementos que conforman a la correccion del termometro bajo
calibracion (en °C)

tp otp tpp tge | (—L) | Otep qgre Otes Ccr Cr
99.93 0.00 0.00 100.00 — 0 0 0 0.03 -0.10
109.88 0.00 0.00 109.91 — 0 0 0 0.17 -0.20
129.75 0.00 0.00 129.80 — 0 0 0 0.53 -0.58
150.01 0.00 0.01 149.14 — 0 0 0 1.02 -0.15
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Tabla C11. Componentes de incertidumbre en la calibracion de termémetros de liquido en vidrio (en milésimas de grados
Celsius, a menos que se indique otra unidad)

Valor original de la incertidumbre

Factores de

Valor reducido de la incertidumbre

Descripcion Simbolo | Origen de la incertidumbre .,
al1l00°C |all0°C | al130°C | al50°C | conversion | 3 100°C | al110°C | a130°C | a150°C
) Calibracion 0 0 0 0 1 0 0 0 0
Correcciones para las lecturas del patron Stp -
Interpolacién 9 10 10 11 1 5 5 5 6
Deriva del termémetro patron Otpp |Carta de control del patrén 0.0015Q [ 0.0016 Q2| 0.0017 Q | 0.0017 Q | Ver tabla C2 4 4 4 5
Repetibilidad 0 0 0 0 1 0 0 0 0
Temperatura del baflo de hielo (medida con el ¢ Repmdl??lblhdad - > > > > ! 3 3 3 3
termémetro patron) 0 C<.>r.rec01on del termometro ) ) ) ) | | | | 1
utilizado
Resolucion del termometro 1 1 1 1 1 0 0 0 0
Tem;?eratura d?l banp de }}mlo (medida con el tio  |Repetibilidad de las lecturas 0 0 0 0 1 0 0 0 0
termometro bajo calibracion)
Temperatura leida con el termometro patrén Repetibilidad de las lecturas 2 4 8 8 1 2 4 8 8
Repetibilidad de las lecturas 0 18 0 16 1 0 18 0 16
"Cl";lrirll);r)zratura leida con el termémetro que se tisc  |Reproducibilidad 20 20 20 20 1 6 6 6 6
Resolucion de las lecturas 50 50 50 50 1 14 14 14 14
Error de peralelaje Styp |/Andlisis geométrico de la 50 50 50 50 1 14 14 14 14
situacion
. - Estudio de caracterizacion del
Gradientes de temperatura en el bafio otgn baiio 50 50 50 50 1 14 14 14 14
i izaci6 0 0 0 0
Estabilidad de la temperatura del bafio Otgp EsEudlo de caracterizacion del - 1 0 0 0 0
bafio Véase seccion A.5
Qoeﬁmgnte de dilatacion 0.000008 °C"! ) 3 2% 51
diferencial
) Namero de graduaciones en 107 404 1001 1581 | Ver tablas 1 5 16 31
Correccion por columna emergente Cce  |la columna emergente
- - C7,C8y C9
Diferencias de temperaturas
del patron y la promedio de la 3 5 11 11 0 0 0 0
columna emergente
Incertidumbre combinada (k = 1) 26 33 41 68
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Ejemplo 2: Resultados de la calibracion de un termometro de liquido en vidrio de inmersion
parcial, por el método de comparacion contra un termometro de resistencia de platino patréon en un
bafo liquido, utilizando termémetros auxiliares tipo faden.

» Inspeccion vy registro del IBC.

Instrumento: Termoémetro de liquido en vidrio de mercurio
Marca: ERTCO

Modelo: ASTM 2C

Alcance: 0°C a 300 °C

Division minima: 1°C

No. de serie: 344305

Profundidad de inmersion: 76 mm

* Resultado de la inspeccion

Bulbo: sin raspadura, sin gotas de aire, sin ruptura.

Capilar: Limpio

Cémara de expansion: Limpia, sin presencia de gotas de liquido termométrico.
Escala: apariencia uniforme, sin defectos.

» Eleccidén de puntos de calibracion:

Por ser un termémetro ASTM, los puntos de calibracion se determinan conforme a la norma
ASTM-E1-19%
Tabla C12. Puntos de calibracion termémetro ASTM 2C

Puntos de calibracion / *Temperatura t; /°C
°C
0 19
75 42
150 61
225 73
300 80

*temperatura de tablas por ser un termémetro ASTM.

Nota: El alcance del laboratorio es de -80 a 250 °C en bafios liquido, por tanto, la calibracion solo
se llevara a cabo hasta 225 °C.

» Elementos de sistema de calibracion.
En la siguiente tabla se enlistan los elementos del sistema de calibracion y la incertidumbre
asociada a cada uno.
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Tabla C13. Elementos de Sistema de calibracion

Intervalo o punto

del bulbo 10,5 cm

Descripcion . Incertidumbre Observaciones
de medicion
. La incertidumb debe obt del
Punto de referencia a 0°C, (bafio amee . ! u.n,l e se. ebe obtener de fa
. 0°C 5 m°C caracterizacion mediante pruebas de
de hielo). o
reproducibilidad
Bafio liquido de agua 10 °C a 80 °C 2m°C La incertidumbre se debe obtener de la
. — caracterizacion de la uniformidad térmica
Baiio liquido de aceite mineral 90 °Ca250°C S5m°C del medio.
* El termdmetro de referencia se calibro,
Termdémetro de referencia P(lr el r;le‘g)dos(gieoléunj)zsoﬁgés en el ‘
(sensor - lector), el sensor es de 0.0025°Ca75°C | 'mervaiode- a o y cuenta
. . S con trazabilidad metrologica
resistencia de platino tipo Pt100 . . . . d trable al patron Nacional d
y el lector es un puente -39 °C a 420 °C | 0.0035°C a 150 °C emostrable al patron INacional de
o . Temperatura (CNM-PNE-2).
termomeétrico con resolucion de o o . .
. . . 0.0037 °C a 225 °C| « El termometro de referencia es
0,1 mQ en unidades resistencia y . .
0.1 m°C en t w verificado en el punto de referencia a
1 ML enl tetmperatura. 0°C al inicio y al final de la
calibracion.
Dos termometros auxiliares tipo Los termometros se colocan en diferentes
faden, resolucion 1 °C, longitud | 0°Ca 100 °C 0.2°C alturas para cubrir toda la columna

emergente

Nota: En este ejemplo, el valor de temperatura interpolado tiene la incertidumbre de la calibracion del
patrén, que se reporta en una grafica en el informe de calibracion. Por lo general esta incertidumbre se
reporta expandida a un nivel de confianza de al menos 95%, por lo cual, para su combinacion tiene
que ser dividida con el factor de cobertura para expresarla a un nivel de confianza de al menos 68 %.

» Desarrollo experimental:

Medicién en el punto de referencia a 0 °C, se colocan el IBC y el termometro patron a la
profundidad de 7.6 cm y después de que ambos alcanzan el equilibrio térmico con la referencia a 0
°C, se toman las lecturas indicadas por ambos, para evaluar la correccion C, (ver ejemplo 1

ANEXO C).

» Medicion en cada uno de los puntos de calibracion:

El siguiente diagrama describe el montaje para la medicion de los demas puntos de calibracion:
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Para realizar la correccion por columna emergente se utilizo un arreglo de tres termometros
auxiliares tipo faden con bulbo de 105 mm, el arreglo experimental para cada uno de los puntos de

calibracion se describe en la siguiente tabla.

Tabla C14. Arreglo experimental en cada punto de calibracion.

Altura de la columna

Punto de No. de No. de grados de la .
) ., , Longitud bulbo/mm
calibracion / °C |termOmetros faden | columna emergente emergente /mm
0 1 30.9 105 *No aplica
75 1 105.9 105 *No aplica
150 2 180.9 105 210
225 2 255.9 105 210

altura de la columna emergente.

*No aplica ya que cuando se utiliza un solo termometro faden no es necesario realizar la ponderacion de la
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» Toma de datos de calibracion.

La toma de datos de calibracion se realiza en forma ascendente, los datos de las mediciones efectuadas

se presentan en la siguiente tabla.

Tabla C15. Datos de calibracion

Punto de Lecturas Auxiliar Auxiliar
calibracion patron LeCt/‘lﬁélBC 11;10‘;1?; 0669565 0669561
/°C /Q /°C /°C
100.4822 -04 22.0
100.4822 -0.4 21.0 )
0 4 No aplica
100.4822 -04 22.0
100.4822 -04 21.0
130.239 75.4 33.0
130.2383 75.4 33.0 .
75 4 *No aplica
130.2387 75.4 32.0
130.2386 75.4 34.0
159.2121 150.2 60.0 36,0
150 159.2126 150.0 4 61.0 37,5
159.2131 150.2 62.0 37,0
159.2134 150.0 63.0 37,0
187.5884 224.8 77.0 36,0
5 187.5887 224.8 4 78.0 35,5
187.5884 2248 77.5 37,0
187.5877 224.8 78.0 36,5

« Tratamiento de datos de calibracion.

Tabla C16. Promedio de los datos de calibracion

Punto de calibracion /| Lecturas patron / | Lectura IBC / |Auxiliar 0669565 /|Auxiliar 0669561 /
°C Q °C °C °C
0 100.4822 -0.40 21.5
75 130.2387 75.40 33.0
150 159.2126 150.13 61.50 36.88
225 187.5885 224.80 77.63 36.25

» Calculo de la temperatura de referencia

Dado que las temperaturas de calibracion se determinan de los valores de resistencia medidos con
el patron, mediante interpolacion entre valores de W (tqq)y too usando la tabla dada en el informe

de calibracion, el valor de correccion de las lecturas del patron es cero.
Los valores de W (t4,)se obtienen mediante la siguiente expresion:
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W (tgo) = 2_; (C.8)

Donde R; es la resistencia promedio medida en cada punto de calibracion y Ry es el valor de
resistencia en el punto triple de agua, obtenido mediante la siguiente expresion:

Ro = Ry + (8) (55) Ry (C.9)

Ry es el valor promedio de la resistencia medida en el punto de referencia a 0 °C, y At es la
diferencia de temperatura entre el punto de fusion del hielo y el punto triple de agua y el cociente

aw . - . . . . .
= ©8 el coeficiente de sensibilidad del termometro de resistencia de platino, para este ejemplo Ry

tiene el siguiente valor:
Ry, = 100.4822 + (0.008)(0.004)(100.4822) = 100.4854 (C.10)

En la tabla C17 se muestran los valores de W (tqq) y su correspondencia en temperatura:

Tabla C17. Temperaturas de referencia.

Punto de calibracion /
oC W(t90) t90 /°C
75 1.296095 75.13
150 1.584435 149.99
225 1.866823 225.03

+ Caélculo de la temperatura de la columna emergente
La temperatura de la columna emergente se determina con la siguiente expresion:

_ X hixtg

t
em
htotai

(C.11)

Las h;j son las longitudes de los bulbos de cada uno de los termometros faden y hiotar €s la longitud
total de la columna emergente. En la tabla C18 se muestran los valores de la temperatura de

columna emergente para cada punto de calibracion y los valores correspondientes a hjy hia €stan
dados en la tabla C14.

Tabla C18. Valores de temperatura de columna emergente

Punto de calibracion te /°C
0°C *21.5

75 °C *33.0

150 °C 50.39

225 °C 56.94

*Estos valores son el promedio de los valores, debido al uso de un solo termometro auxiliar
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+ Caélculo de la correccidn por columna emergente.

La expresion para obtener el valor correspondiente a la correccion por columna emergente es:
Ce = kn(t;pc —te) (C.12)

Por tratarse de un termometro ASTM, los valores de tIBC se obtiene de normas, en la tabla 8, se
encuentran los valores correspondientes a la columna emergente en cada punto de calibracion.

Tabla C19. Correccion por columna emergente

Punto de cal. tisc/ °C t./ °C n/°C *k /°C! c./°C Ue/ °C

0°C 19 *21.5 27.81 -0.01 0.003

75 °C 42 *33.0 102.81 0.15 0.017
0.00016

150 °C 61 4891 177.81 0.34 0.023

225°C 73 56.94 252.81 0.65 0.041

* k es coeficiente de expansion diferencial del termometro bajo calibracion

La incertidumbre de la correccioén por columna emergente resulta de propagar las incertidumbres
de sus componentes a las diferentes temperaturas de calibracion, de la manera que se presentd en
el ejemplo Anexo B de esta Guia, donde la incertidumbre del coeficiente de expansion diferencial
k es un 2% de su valor y la incertidumbre de “n” es el doble de la division minima del IBC y se le
asocia una distribucion rectangular.

» Valores de la correccion que se determinaré con la calibracién

La correccion en el informe de calibracion, determinada en cada una de las temperaturas de
calibracion, cumple con el siguiente modelo matematico:

CR == tp + 6tp - tIBC - CO + 6tEP + 6tGB + 6tEB - Cem (C.13)

La determinacion de los valores de cada elemento de la ecuacion (C.13), se realiza de manera
similar a lo descrito en el ejemplo 1. En la siguiente tabla se presentan los valores de correccion
que se obtuvieron para este ejemplo:

Tabla C20. Valores de correccion

Temperatura de Valores del IBC corregidos .,
. Correccion / °C

referencia / °C por Ce/ °C

0.00 -0.41 0.41

75.13 75.55 0.42

149.99 150.47 0.45

225.03 225.45 0.42
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» Estimacion de la incertidumbre de calibracion.

Tabla C21. Valores de las fuentes de incertidumbre con factor de cobertura k=1

Patrén Referencia a| Resolucién | Columna |Uniformidad del| Dispersion de |Incertidumbre

Punto / °C U/ °C 0°C del IBC u, /| emergente U, [bafio liquido Ug /| las lecturas IBC | combinada u,
P up/°C °C /°C °C /°C /°C
0 * 0.005 0.082 0.003 * 0.0 0.08
75 0.003 0.005 0.082 0.017 0.005 0.0 0.08
150 0.003 0.005 0.082 0.025 0.006 0.06 0.09
225 0.003 0.005 0.082 0.041 0.007 0.0 0.09

*No aplica por que la referencia en 0°C, es el punto de fusion de hielo Uy,

» Pruebas de consistencia de datos de calibracion.

Se realizan mediante el andlisis de visual del grafico de las correcciones contra los valores de
temperatura registrados por el patron en cada punto de calibracion.

0.48

<
I
[}

y = 8L-05x+0.4151

Carreccidn/ °C

50

100

Temperatura
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/°C

200

Del analisis de grafico se puede observar que la tendencia de los resultados de calibracion no es
lineal, por tanto, es necesario agregar una componente mas al presupuesto de incertidumbre,
llamada “incertidumbre por inconsistencia de datos de calibracion” y su valor se obtiene de la
evaluacion de la incertidumbre por interpolacion al ajustar los datos a una linea de tendencia. En la
tabla C22 se muestran los valores de incertidumbre por inconsistencia y el valor de incertidumbre

combinada.
Tabla C22. Incertidumbre combinada y por inconsistencia
Punto de Inco. uj, / Incertidumbre
calibracion / °C °C combinada u./ °C

0 0.05 0.10

75 0.05 0.10
150 0.05 0.10
225 0.05 0.11
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Anexo D

Ejemplo de la expansion de la incertidumbre combinada en la calibraciéon de un termometro de
liquido en vidrio.

Bajo la suposiciéon de que la incertidumbre combinada tiene asociada una distribucion de
probabilidad normal, ésta representa un intervalo centrado que contiene al valor verdadero con una
probabilidad de al menos 68 %. Sin embargo, en este ejemplo se expresara con una probabilidad
mayor, siguiendo la practica general de expandirla a un nivel de confianza de al menos 95 %. Esto
se hard multiplicando la incertidumbre combinada por un factor de cobertura que asegure ese nivel
de confianza:

U=t,(v) uc (D.1)

El factor t,(v) indica los limites del intervalo que corresponde al nivel de confianza de la

distribucion y su valor siempre es mayor o igual que el factor de cobertura k de una distribucion
normal, utilizado para la expansion [10].

Los valores de t, (v) estan dados en una tabla de la norma NMX-CH-140-IMNC-2002 [5], en
funcién del numero efectivo de grados de libertad de las mediciones y de la fraccion p de la
distribucion t de Student, que corresponde al nivel de confianza.El nimero de grados de libertad
de la incertidumbre de la calibracion del termdémetro patrén se determina del valor del factor de
cobertura utilizado para expandirla y que esta declarado en su informe de calibracion.

Un factor de cobertura k = 2, llevaria a un ntimero infinito de grados de libertad y ello no tiene
sentido, por lo cual se puede usar un valor suficientemente grande. En la tabla C11 se us6 un valor
igual a 70 para los grados de libertad asociados con esta componente de incertidumbre. Para las
incertidumbres tipo A, consideradas como las desviaciones estandar de los promedios de las
muestras de lecturas, se consideran n - 1 grados de libertad, siendo n el nimero de lecturas.

En algunas incertidumbres tipo B no se puede ver de manera obvia el numero de grados de
libertad y en estos casos puede ser util determinarlos con la ecuacion siguiente, a partir de la
incertidumbre Au(x;) que pudiera tener la incertidumbre u(x;):

_ [ ulxd 2
Vi = [Au(xl-) (D.2)

Se uso6 este criterio para calcular los nimeros de grados de libertad de las incertidumbres tipo B
siguientes:

* de la deriva del termometro patron,
* de la reproducibilidad del valor de la temperatura del bafio de hielo con el termometro patrén,
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* de la reproducibilidad de los resultados de la calibraciéon, cuando se lleva a cabo por diferentes
metrologos,

* del error de paralaje;

 de la estabilidad de la temperatura del bafio,

 de los gradientes de temperatura en el bao,

+ del coeficiente de expansion diferencial del termdmetro que se calibra,

* de “n”, o sea, el nimero de indicaciones en la escala, a lo largo de la columna emergente.

Para los resultados mostrados en las tablas D1 y D2, se uso el valor de 12 para el nimero de
grados de libertad en la incertidumbre del coeficiente de expansion diferencial del termdémetro que
se calibra y para la incertidumbre de “n”.

La incertidumbre de las diferencias de temperatura del patrén y la temperatura promedio de la
columna emergente, fue considerada como una incertidumbre tipo A con 9 grados de libertad.

Las incertidumbres que tienen distribucion rectangular no tienen contribucion en la determinacion
del numero efectivo de grados de libertad, porque se tiene confianza total de los limites de su
incertidumbre.

Ecuacion de Satterthwaite - Welch

El namero efectivo de grados de libertad se determina con la siguiente ecuacion:

4
_ _uc®)
Vef =, W (D.3)
l=1 vi
Donde:

uc(y) es la incertidumbre combinada, determinada en el Anexo C de esta Guia;

u;(y) es la incertidumbre de cada uno de los componentes que contribuyen al valor de la
incertidumbre combinada;

v; es el nimero de grados de libertad de cada uno de los componentes

Las tablas D1 y D2 de este anexo indican los niimeros de grados de libertad de cada componente
de incertidumbre, que se usan para la determinacion del numero efectivo de grados de libertad, del
ejemplo de calibracion presentado en el Anexo C de esta Guia.

Determinando los valores de t,(v) que corresponden a los niimeros efectivos de grados de
libertad de cada temperatura de calibracion, se les us6 como los factores de cobertura k para la
obtener expansion de la incertidumbre a un nivel de confianza de al menos 95 %, con los
resultados que se muestran en la tabla D3 a partir de los valores de incertidumbre combinada
dados en la tabla C11.

Guia Técnica de Trazabilidad Metrologica e Incertidumbre de Medida en la Calibracion de 49 de 52
Termometros de Liquido en Vidrio en Bafios de Liquido Controlado Térmicamente / noviembre 2012
Fecha de emision 2012-11-30, fecha de entrada en vigor 2013-01-01, revision 02



e
TA* CENAM

CENTRO NACIONAL DE METROLOGIA

A
ema

entidad mexicana
de acreditacion,a.c.

Tabla D1. Célculos para la determinacion del nimero efectivo de grados de libertad de las incertidumbres a 100 °Cy 110 °C

a 100 °C all0°C
Origen de la incertidumbre Incertidumbre Grados de ‘ 4. | Incertidumbre | Grados de N4 /oy,
reducida libertad | POV T qucida libertad | [WODI/vi
Interpolacion de los valores de temperatura con el termoémetro patron 5 mK 70 9 5 mK 70 9
Deriva del termdémetro patrén 4 mK 12 21 4 mK 12 21
Reperttibilidad de las lecturas en el bafio de hielo con el termometro 0 mK 9 0 0 mK 9 0
patrén
Reprroducibilidad de las mediciones en bafio de hielo con termoémetro 3 mK 12 7 3 mK 12 7
patron
Inter’polacio'n del valor de temperatura del bafio de hielo con termometro 1 mK 12 0 1 mK 12 0
patrén
Re~soluciép del termometro patron en la medicion de la temperatura del 1 mK o 0 1 mK w 0
bafio de hielo
Repetibilidad de las lecturas en el bafio de hielo con el instrumento bajo 0 mK 9 0 0 mK 9 0
calibracion
Repe’tibilidad de’las lecturas de las temperaturas de calibracion con el 2 mK 9 5 4 mK 9 28
termoémetro patrén
Repetibilidad de las lecturas de la temperatura del bafio con el
inslt)rurnento bajo calibracion b 0 mK 0 0 18 mK i 11664
Reproducibilidad de los resultados cuando se obtienen por distintos 6 mK 12 108 6 mK 12 108
metrélogos
Resolucion de las lecturas con el instrumento bajo calibracién 14 mK 0 0 14 mK o) 0
Error de paralaje 14 mK 12 3201 14 mK 12 3201
Gradientes de temperatura en el bafio 14 mK 12 3201 14 mK 12 3201
Estabilidad de la temperatura del bafio 0 mK 12 0 0 mK 12 0
Coeficiente de dilatacion diferencial 2 mK 12 1 8§ mK 12 341
Numero de indicaciones en la columna emergente 1 mK 9 0 5 mK 9 69
Diferencias de la temperatura del patron y la temperatura promedio de la 0 mK 0 0 0 mK 9 0
columna emergente
4 4
Incertidumbre combinada a la cuarta potencia 1761 762 2 {@} 6550 3080 069 Z {@} 18 718
i l
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Tabla D2. Célculos para la determinacion del nimero efectivo de grados de libertad de las incertidumbres a 130 °C y 150 °C

a 130 °C a 150 °C
Origen de la incertidumbre Incertidumbre Grados de [ ()]* /v, Incertidumbre | Grados de [u(x)]* /vy
reducida libertad iy L reducida libertad : L
Interpolacion de los valores de temperatura con el termdmetro patron 5mK 70 9 6 mK 70 19
Deriva del termémetro patron 4 mK 12 21 5mK 12 52
Repc?tlblhdad de las lecturas en el bafio de hielo con el termometro 0 mK 9 0 0 mK 9 0
patron
Repr’oduc1b111dad de las mediciones en bafio de hielo con termémetro 3 mK 12 7 3 mK 12 7
patrén
Intemolacmn del valor de temperatura del bafio de hielo con termometro 1 mK 12 0 1 mK D 0
patrén
Re§01u01ép del termometro patron en la medicion de la temperatura del 1 mK o 0 1 mK w 0
bafio de hielo
Repetlbl.l’ldad de las lecturas en el bafio de hielo con el instrumento bajo 0 mK 9 0 0 mK 9 0
calibracion
Repe’tlblhdad derlas lecturas de las temperaturas de calibracion con el 8 mK 9 455 8 mK 9 455
termometro patron
Repetlbllldad d.e las }ectuya’ls de la temperatura del bafio con el 0 mK 9 0 16 mK 9 7282
instrumento bajo calibracién
Reprgdumblhdad de los resultados cuando se obtienen por distintos 6 mK 12 108 6 mK D 108
metrélogos
Resolucion de las lecturas con el instrumento bajo calibracion 14 mK 0 0 14 mK ) 0
Error de paralaje 14 mK 12 3201 14 mK 12 3201
Gradientes de temperatura en el bafio 14 mK 12 3201 14 mK 12 3201
Estabilidad de la temperatura del bafio 0 mK 12 0 0 mK 12 0
Coeficiente de dilatacion diferencial 26 mK 12 38 081 51 mK 12 563 767
Numero de indicaciones en la columna emergente 16 mK 9 7282 31 mK 9 102 613
Diferencias de la temperatura del patron y la temperatura promedio de la 0 mK 0 0 0 mK 9 0
columna emergente
u;(* u; (M4
Incertidumbre combinada a la cuarta potencia 5423254 | ) {#} 54562 | 27194138 | {%} 677 588
i i
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Tabla D3. Numeros efectivos de grados de libertad, factores de cobertura e incertidumbre

expandida.
(uc)*
Temperaturas de Vpp = —r——e
. 4 k
calibracion 3 {M} Ue
i

99.93°C 269 2.0 0.07 °C
109.88 °C 165 2.0 0.08 °C
129.75 °C 100 2.0 0.10°C
150.01 °C 40 2.1 0.15°C

Anexo E

Modelo matematico de la medicidn al usar el termdémetro calibrado.

Durante el uso de un termémetro, después de su calibracion, el valor de temperatura obtenido debe
ser corregido de la manera siguiente:

t902t1+CR+CO+CCE

Donde:

(E.1)

tgo es el valor de temperatura definido de acuerdo con el texto de la Escala

Internacional de Temperatura de 1990,

t;  esel valor de temperatura indicado por el termdmetro,

Cr es la “correccion reducida”, obtenida de los resultados reportados en el informe de
calibracion del termometro,

Co, es la correccion resultante al medir la temperatura de una referencia a 0 °C, cuando
se mide usando la escala auxiliar del termometro,

Ccg es la correccion por columna emergente cuando el fluido termométrico en el capilar
del termdémetro no queda totalmente inmerso en el fluido del bafio.
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