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 PRESENTACIÓN
 Durante la evaluación de la competencia técnica de los laboratorios de calibración y de
 ensayo, la demostración de la trazabilidad y la estimación de la incertidumbre de las
 mediciones, requiere la aplicación de criterios técnicos uniformes y consistentes.
 Con el propósito de asegurar la uniformidad y consistencia de los criterios técnicos en la
 evaluación de la trazabilidad y la incertidumbre de las mediciones, la Entidad Mexicana de
 Acreditación, A. C., solicitó al Centro Nacional de Metrología que encabezara un programa
 de elaboración de Guías Técnicas de Trazabilidad e Incertidumbre de las Mediciones.
 Los Subcomités de los Laboratorios de Calibración y de Ensayo se incorporan a este
 programa y su participación está orientada a transmitir sus conocimientos y experiencias
 técnicas en la puesta en práctica de las Políticas de Trazabilidad y de Incertidumbre
 establecidas por ema, mediante el consenso de sus grupos técnicos de apoyo. La
 incorporación de estos conocimientos y experiencias a las Guías, las constituyen en
 referencias técnicas para usarse en la evaluación de la competencia técnica de los
 laboratorios de calibración y ensayo.
 En este programa, el CENAM se ocupa, entre otras actividades, de coordinar el programa
 de las Guías Técnicas; proponer criterios técnicos sobre la materia; validar los documentos
 producidos; procurar que todas las opiniones pertinentes sean apropiadamente consideradas
 en los documentos; apoyar la elaboración de las Guías con eventos de capacitación;
 asegurar la consistencia de las Guías con los documentos de referencia indicados al final de
 este documento.
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 La elaboración de las Guías está vinculada con la responsabilidad que comparten
 mutuamente los laboratorios acreditados de calibración y de ensayo, de ofrecer servicios
 con validez técnica en el marco de la evaluación de la conformidad. La calidad de estos
 servicios se apoya en la confiabilidad y uniformidad de las mediciones, cuyo fundamento
 está establecido en la trazabilidad y en la incertidumbre de las mismas. Los que ejercitan la
 evaluación de la competencia técnica de los laboratorios, así como los que realizan la
 práctica rutinaria de los servicios acreditados de calibración y ensayo, encontrarán en las
 Guías una referencia técnica de apoyo para el aseguramiento de las mediciones.
 Las Guías Técnicas de Trazabilidad e Incertidumbre de las Mediciones no reemplazan a
 los documentos de referencia en que se fundamentan las políticas de trazabilidad e
 incertidumbre de ema. Las Guías aportan criterios técnicos que servirán de apoyo a la
 aplicación de la norma NMX-EC-17025-IMNC-2000. La consistencia de las Guías con esta
 norma y con los demás documentos de referencia, permitirá conseguir el propósito de
 asegurar la confiabilidad de la evaluación de la conformidad por parte de los laboratorios de
 calibración y ensayo.
 Dr. Héctor O. Nava Jaimes María Isabel López Martínez Director General Directora Ejecutiva Centro Nacional de Metrología entidad mexicana de acreditación a.c.
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 Grupo de Trabajo que participó en la elaboración de esta Guía
 BECERRA, Luis Omar, CENAM
 DAUED, Arturo, CENAM MUÑOZ ROLDÁN, Fabiola, CalPro S.A. de C.V.
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 1. PROPÓSITO DE LA GUÍA TÉCNICA Establecer criterios y requisitos en la aplicación de las técnicas para la calibración de densímetros de funcionamiento electrónico de indicación digital a fin lograr calibraciones con trazabilidad e incertidumbre confiables. Esta Guía es una recomendación del Subcomité de Masa y Densidad y cualquier modificación deberá analizarse por el cuerpo colegiado correspondiente. El proceso de evaluación del laboratorio no es una asesoría y por lo tanto el evaluado es responsable de demostrar que satisface sistemáticamente los requisitos para ofrecer servicios de calibración técnicamente válidos y trazables. Las Guías Técnicas de Trazabilidad e Incertidumbre no sustituyen a la Norma NMX-EC-17025-IMNC-2000[3]
 2. ALCANCE DE LA GUÍA TÉCNICA Esta Guía Técnica aplica para la calibración de instrumentos medidores de densidad de funcionamiento electrónico de indicación digital mediante el uso de Patrones Líquidos de Densidad por cada punto de temperatura requerido (dependiendo de los patrones disponibles), en un alcance de 0,1 g/cm3 a 3 g/cm3 y con una incertidumbre de medición de hasta 0,000 001 g/cm3 (esta incertidumbre depende de los patrones líquidos de densidad existentes a la venta por el CENAM o por un laboratorio acreditado). Esta Guía Técnica establece los requisitos mínimos para la calibración de densímetros de funcionamiento electrónico de indicación digital (en estación de trabajo o de flujo continuo) por el método de comparación, que garantice la trazabilidad y uniformidad en la estimación de incertidumbre de calibración que pretende el laboratorio así como para la evaluación de la trazabilidad que mantienen los patrones de medición de laboratorios en la calibración. NOTA: No se cuentan con Normas Mexicanas aplicables a esta área metrológica.
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 3. MENSURANDO El mensurando en la calibración de los densímetros de indicación digital es la magnitud de corrección a la indicación de densidad del densímetro en calibración. Modelo Matemático del Mensurando: Donde:
 Cx Corrección del instrumento en calibración. xρ Densidad líquido patrón. xL Promedio de las lecturas de calibración. 4. MÉTODO Y SISTEMA DE MEDICIÓN A continuación se especifican los lineamientos mínimos que deben ser considerados para realizar el método de comparación directa en la calibración de densímetros de funcionamiento electrónico de indicación digital. 4.1 Método de medición El método de medición utilizado en la calibración de los densímetros de indicación digital es por comparación contra materiales de referencia certificados. 4.2 Normas de consulta No existe norma mexicana 4.3 Procedimiento de medición El procedimiento de medición deberá contener al menos la siguiente información:
 • Inspección de las condiciones del instrumento. • Limpieza del instrumento. • Método de comparación para determinar la desviación entre el instrumento y los
 líquidos patrón. • Evaluación de las correcciones y sus incertidumbres asociadas. La evaluación de la
 incertidumbre debe ser de acuerdo a la GUM[4] (Guide to the Expression of Uncertainty in Measurements), o mediante algún otro método validado.
 • En el procedimiento de medición que se elabore se deberá indicar el tipo de instrumentos y equipos adecuados que deberán utilizar en la calibración.
 xxx LC −= ρ
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 • Como parte del procedimiento de calibración de densímetros electrónicos los laboratorios de calibración deberán definir los pasos a seguir para determinar el tiempo de estabilización del instrumento y el procedimiento de limpieza del equipo.
 • Deberán elaborar un procedimiento para el control estadístico de las calibraciones y servicios que realicen.
 4.4 Equipos e instrumentos, instalaciones Debido a que la densidad está en función de la presión y la temperatura, el laboratorio debe contar con equipo auxiliar para la medición de variables de temperatura y presión atmosférica debidamente calibrados, si no existe una influencia significativa, se deberán documentar los resultados que lo prueben. Nota: El laboratorio deberá demostrar mediante un presupuesto de incertidumbres que las aportaciones a la incertidumbre de los instrumentos de medición son consistentes con las incertidumbres requeridas. 4.5. Accesorios El laboratorio deberá contar con todos los accesorios necesarios para la manipulación, transporte, y conservación de patrones (materiales de referencia certificados en densidad). 4.6 Competencia del personal El personal se encuentra definido en dos rubros:
 • Personal signatario • Personal técnico
 El personal signatario debe cumplir con los siguientes requisitos: Demostrar la competencia técnica en términos de su educación formal como mínimo carrera técnica, experiencia mínima de un año en metrología relacionado con la magnitud, conocimientos y habilidades específicas en la magnitud de densidad comprobables, mediante una evaluación teórica y/o práctica, requeridas para alcanzar la incertidumbre de las mediciones pretendida. El personal técnico debe de cumplir con los siguientes requisitos: Demostrar la competencia técnica en términos de su educación formal como mínimo secundaria, experiencia mínima de seis meses en el manejo del equipo, patrones y elementos auxiliares para la calibración específica, conocimientos y habilidades específicas básicas en la magnitud de densidad comprobables mediante una evaluación teórica y/o práctica, requeridas para alcanzar la incertidumbre de las mediciones pretendidas.
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 5. CONFIRMACIÓN METROLÓGICA Y CALIFICACIÓN DE EQUIPOS
 Todos los laboratorios acreditados ante ema (Entidad Mexicana de Acreditación) deberán documentar y evidenciar que tienen bajo control los valores obtenidos en los servicios de calibración que realizan. Los líquidos certificados en densidad deberán ser seleccionados en base a su incertidumbre y de diferente valor de densidad. Los líquidos certificados en densidad deberán tener una incertidumbre que cumpla con el criterio establecido en el punto 5 trazabilidad. 5.1 Calificación de equipos No aplica. 6. TRAZABILIDAD
 • La incertidumbre del valor del líquido de referencia en densidad deberá ser menor o igual a 1x10-6 (incertidumbre relativa, k = 1).
 • El laboratorio deberá contar con líquidos certificados en densidad vigentes para la calibración por un laboratorio acreditado ante la EMA o por el CENAM (Centro Nacional de Metrología). Deberán cumplir al menos con una de las siguientes variantes:
 o Deberá participar en las rondas de comparaciones que convoque la EMA o Deberán realizar estudios de repetibilidad y reproducibilidad de los servicios
 de calibración • Deberán utilizar un procedimiento validado y/o de dominio público. • Deberá elaborar el esquema de carta de trazabilidad (Ver anexo A.1) • La trazabilidad deberá ser siempre hacia el Patrón Nacional de Densidad. • Los materiales de referencia deberán manipularse por personal entrenado.
 7. INCERTIDUMBRE DE LA MEDICIÓN
 • El informe de incertidumbre deberá ser soportado en los registros por una lista completa de los componentes considerados, especificando para cada componente el método usado para la obtención del valor numérico. Deberán identificar y hacer una relación de las fuentes de incertidumbre, demostrar cómo y de dónde se obtiene cada una de ellas, cómo se combinan y cómo se determina la incertidumbre expandida.
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 • Los laboratorios deberán contar con el presupuesto de incertidumbres de la calibración en la magnitud que esté acreditado.
 • Deberá documentarse la forma en que se expresará la incertidumbre en un certificado o informe de calibración.
 • Deberá presentarse al menos un cálculo numérico de la estimación de la incertidumbre de medición, con valores reales, mediante un ejemplo numérico.
 • Deberán presentar un resumen del presupuesto de incertidumbre en forma de tabla como se muestra:
 TABLA 1. CONTRIBUCIONES A LA INCERTIDUMBRE fuente variabilidad distribución incertidumbre
 estándar coeficiente de sensibilidad
 contribución
 1 2 3 incertidumbre
 estándar combinada
 incertidumbre expandida
 • La evaluación de incertidumbre considerará al menos las siguientes fuentes de
 incertidumbre, o Patrón líquido de densidad. o Incertidumbre de tipo A
 Se recomienda por lo menos 10 mediciones. o Resolución del instrumento bajo calibración. o Presión atmosférica o Temperatura del patrón líquido de densidad.
 Partiendo de la ecuación para determinar la corrección del instrumento en calibración. Donde:
 Cx Corrección del instrumento en calibración. xρ Densidad liquido patrón. xL Promedio de las lecturas de calibración.
 xxx LC −= ρ

Page 11
                        

CENTRO NACIONAL DE METROLOGÍA entidad mexicana de acreditación a.c.
 Guía Técnica para la calibración de densímetros de funcionamiento electrónico de indicación digital / Junio 2004 Fecha de emisión 2004-05-28, fecha de entrada en vigor 2005-01-03, revisión 00. 11/13
 La estimación de incertidumbre dependerá de las siguientes magnitudes de influencia: Donde:
 σ Desviación estándar de las lecturas. n Número de mediciones realizadas. ρu Incertidumbre de la densidad del patrón.
 d Resolución del instrumento
 Existen otras fuentes de incertidumbre como los errores numéricos de cálculo, la propia incertidumbre del termómetro, y algunas otras, sin embargo, se considera que estas no contribuyen de manera significativa a la incertidumbre total, pero pueden ser significativas bajo condiciones que pudieran ocurrir en el transcurso de la calibración. La Incertidumbre combinada es la suma cuadrática de las incertidumbres involucradas en el modelo matemático. 8. VALIDACIÓN DE MÉTODOS El método utilizado internacionalmente para la calibración de densímetros electrónicos es por comparación con patrones líquidos de densidad. Si el laboratorio decidiera utilizar un método no normalizado, deberá realizar la validación del método de la siguiente forma: a) Comparación de resultados con otros métodos. b) Comparaciones entre laboratorios. Cuando se comparan los resultados obtenidos por uno o más laboratorios externos c) Evaluación sistemática de los factores que tienen influencia en los resultados. d) Evaluación de la incertidumbre de los resultados con base en el conocimiento científico de los principios teóricos del método y de la experiencia práctica. Nota: Cuando se hacen algunos cambios en los métodos no normalizados validados, la influencia de tales cambios debe ser documentada. La validación del método debe incluir las especificaciones de los requisitos, determinación
 ( )2
 22
 32⎟⎠⎞
 ⎜⎝⎛
 ⋅++⎟
 ⎠⎞
 ⎜⎝⎛=
 dun
 uC ρσ
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 de las características del método, una verificación de que se pueden cumplir los requisitos usando dicho método y una declaración de validez. Se pueden aplicar uno o varios de los incisos anteriores, tomando en cuenta que el fin es demostrar que el método se encuentra validado y que se identificaron y validaron los aspectos que puedan influir sobre la trazabilidad y la incertidumbre de las mediciones. 9. BUENAS PRÁCTICAS DE MEDICIÓN
 • El laboratorio debe incluir en sus procedimientos las actividades relevantes a realizar durante la calibración in situ.
 • Asegurar la limpieza de los materiales jeringas y mangueras. • Que los patrones líquidos de densidad no se contaminen o se degraden.
 10. BIBLIOGRAFÍA
 (1). NMX-EC-17025-IMNC-2000, Requisitos generales para los laboratorios de ensayo y calibración.
 (2). NMX-Z-055:1996 IMNC, Metrología-Vocabulario de Términos Fundamentales y Generales.
 (3). NMX-CH-140 INMC-2002, Guía para la expresión de la incertidumbre de las mediciones. Equivalente al documento: Guide to the Expression of Uncertainty in Measurements, BIMP, IEC, IFCC, ISO, IUPAC, OIML, 1995.
 (4). “Guide to the expression of Uncertainty in Measurements”, segunda edición 1995.
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 11. ANEXOS A.1 Ejemplo de carta de trazabilidad.
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