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Aseguramiento de la

calidad

Calibracién

COGUANOR

DIN

Factor de cobertura

GLOSARIO

Conjunto de acciones planificadas y sistematicas,
implementadas en el sistema de calidad, que son
necesarias para proporcionar la confianza
adecuada de que un producto satisfara los

requisitos dados sobre la calidad.

Operacién que bajo condiciones especificadas
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 asociadas y, en una segunda
etapa, utiliza esta informacion para establecer una
relacion que permita obtener un resultado de

medida a partir de una indicacion.

Comision Guatemalteca de Normas.

Instituto Aleméan de Normalizacion.

NUmero mayor que uno por el que se multiplica

una incertidumbre tipica combinada para obtener

una incertidumbre expandida.
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Incertidumbre

Incertidumbre

combinada

Incertidumbre

expandida

Incertidumbre tipo A

Incertidumbre tipo B

ISO

Medicion

Parametro no negativo que caracteriza la
dispersion de los valores atribuidos a un
mensurando, a partir de la informacion que se

utiliza.

Incertidumbre tipica obtenida a partir de las
incertidumbres tipicas individuales asociadas a las
magnitudes de entrada de un modelo de

medicion.

Producto de una incertidumbre tipica combinada y

un factor mayor que uno.

Evaluacibn de una componente de |la
incertidumbre de medida mediante un analisis
estadistico de los valores medidos obtenidos bajo

condiciones de medida definidas.

Evaluacibn de una componente de |la
incertidumbre de medida de manera distinta a una

evaluacion tipo A de la incertidumbre de medida.
Organizacion Internacional de Normalizaciéon
Proceso que consiste en obtener
experimentalmente uno o varios valores que

pueden atribuirse razonablemente a una

magnitud.
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Metrologia

Nivel de confianza

OGA

Repetibilidad de
medida

SNC

TLC

Trazabilidad

Valor convencional

Valor verdadero

Ciencia de las mediciones y sus aplicaciones.
Probabilidad de que el conjunto de los valores
verdaderos de un mensurando esté contenido en
un intervalo de cobertura especificado.

Oficina guatemalteca de normalizacion

Precision de medida bajo un conjunto de

condiciones de repetibilidad.

Sistema Nacional de la Calidad.

Tratado de Libre Comercio.

Propiedad de un resultado de medida por la 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.

Valor asignado a una magnitud, mediante un

acuerdo, para un determinado propdsito.

Valor de wuna magnitud compatible con la

definicién de la magnitud.
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RESUMEN

Debido a la implementacién de una nueva normatividad competitiva para
los laboratorios dedicados a realizar algun tipo de ensayo o calibracion
(ensayos microbiologicos, fisicoquimicos, metalurgicos, clinicos, etc.). Los
laboratorios dedicados a realizar este tipo de analisis deben implementar un
marco de calidad en sus ensayos, con el objeto de ser un laboratorio capaz de
emitir un resultado confiable. La Norma Coguanor NTG/ISO/IEC 17025,
establece los requisitos generales para la competencia de los laboratorios de
ensayo Yy calibracién y considera como parte importante la estimacion de la
incertidumbre de los resultados analiticos.

Segun la Guia ISO 3534-1 la incertidumbre de la medicién que incluye en
la calidad de medicion se define como “una estimacion unida al resultado de un
ensayo que caracteriza el intervalo de valores dentro de los cuales se afirma
gue esta el valor verdadero”. Y bien, para poder llegar a esta estimacion se ven
involucrados varios factores como son: la repetibilidad, reproducibilidad de
mediciones, las resoluciones de los equipos empleados durante una
determinada medicion, la pureza de los elementos, asi como las tolerancias del

material volumétrico empleado, entre otros.

La metodologia a utlizar en la determinacion del volumen de los
medidores de vidrio serd el método gravimétrico, utilizando instrumentos de
pesaje para determinar la masa del recipiente vacio y posteriormente la masa
del mismo recipiente lleno de agua hasta la linea de aforo, realizando
posteriormente correcciones respecto a la temperatura de referencia de 20 °C y
la temperatura del agua durante la calibracion.
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Se determinaran la fuentes de incertidumbres asociadas al proceso de
medicion de acuerdo al método gravimétrico utilizado, aplicando el
procedimiento general a través de los pasos siguientes: especificacion de la
medicion; identificacion de todas las fuentes importantes de incertidumbre;
cuantificacion de los distintos componentes de la incertidumbre, calculo de la
incertidumbre de medicion combinada, y el célculo de la incertidumbre

expandida de acuerdo al nivel de confianza del 95,45 %.

Se elaborard un presupuesto de incertidumbres cada una con sus
componentes y grados de libertad, y se determinara el porcentaje que cada una

de las fuentes de incertidumbre contribuye en la incertidumbre total.
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INTRODUCCION

En la presente investigacion se desarrolla la metodologia para determinar
el volumen por medio del método gravimétrico y la incertidumbre asociada en la
medicion en recipientes volumétricos de vidrio, utilizados en el Laboratorio de
Quimica de la Escuela de Ingenieria Quimica de la Facultad de Ingenieria de la

Universidad de San Carlos.

Con el estudio se pretende identificar y cuantificar las fuentes de
incertidumbre del tipo A y tipo B, con las que se establecera un presupuesto de
las fuentes de incertidumbres, en la que se indicara el porcentaje (%) de
contribucioén por separado de cada una en la incertidumbre total, con un nivel de
confianza del 95,45 %, en la calibracion de medidores volumeétricos de vidrio.

La incertidumbre de medicion es un parametro asociado al resultado de
una medicién. Caracteriza el rango de valores en el que se espera que se sitle

la cantidad medida con un nivel de confianza declarado.

El procedimiento general para calcular la incertidumbre de medicién de los
resultados consta de los pasos siguientes: especificacion de la medicidn;
identificacion de todas las fuentes importantes de incertidumbre; cuantificacion
de los distintos componentes de la incertidumbre; calculo de la incertidumbre de
medicion combinada y el calculo de la incertidumbre expandida con el nivel de
confianza del 95,45 %.
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El calculo de incertidumbre de medicién es de vital importancia en distintos
campos de la ingenieria, tales como en el control de produccion e inventarios;
asimismo, la instalacion y calificacion de los instrumentos de medida y las
medidas de garantia de calidad, como el mantenimiento peridédico, aseguran

una valoracion conforme a los requisitos normativos.

En el capitulo 1 se describiran los aspectos generales de la empresa, sus
actividades principales, ubicacion y la estructura organizacional, se detallara el
estado de los equipos y la situacion actual de la empresa mediante un andlisis
FODA.

En el capitulo 2 se desarrollara la propuesta de la implementacién tanto de
la planeacién estratégica de la empresa definiendo la vision, mision, principios y
valores y politicas del laboratorios, como la del modelo para obtener el volumen
a 20 °C usando el método gravimétrico, la incertidumbre expandida tomando
como base las fuentes de incertidumbre identificadas y se elaborara el

presupuesto de las mismas.

Para poder tener elementos juicio de que fuentes de incertidumbre tomar
0 no en cuenta, a través de un procedimiento documentado, también se
disefiara una hoja de calculo en Microsoft Excel, para facilitar la obtencion de
los resultados de las calibraciones. Se definirdn acciones necesarias para el

control y registro de la metodologia implementada.
En capitulo 3 se presentardn los resultados obtenidos mediante la

implementacion del modelo de estimacion de las fuentes de incertidumbre de

medicién en la calibracién de medidores volumétricos de vidrio.
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El capitulo 4 mostrara el analisis de los resultados obtenidos con la
implementacion del modelo de estimacion del volumen por medio del método
gravimeétrico y las fuentes de incertidumbre en la calibracion de medidores

volumétricos.
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1. ANTECEDENTES

“La globalizacion de los mercados y la demanda de bienes y servicios de
calidad por parte de los consumidores se considera en todo el mundo como un
elemento estratégicamente importante tanto para la industria como para la
sociedad en su conjunto, lo que hace que la metrologia, como un componente
del sistema nacional de calidad (SNC), tome auge. Adicionalmente, los
Tratados de Libre Comercio (TLC), suscritos entre los paises ponen de
manifiesto la necesidad de contar con un sistema de unidades de medicion que
sea uniforme y confiable para realizar las transacciones comerciales” (MINECO,
2003).

En 2013 la metrologia (ciencias de las mediciones) (JCGM 200, 2008),
juega un papel muy importante en asegurar la confiabilidad de las mediciones.
La metrologia es una de las herramientas esenciales del crecimiento de un
pais, tanto en los diferentes laboratorios de investigacion, de ensayos, como en
el Laboratorio de Quimica de la Escuela de Quimica de la Facultad de
Ingenieria de la USAC, existe una innumerable cantidad de recipientes
volumétricos de vidrio que se utlizan en actividades relacionadas con el
comercio, la salud y el medio ambiente, por lo que es importante tener certeza

de las mediciones que se realizan con ellos.

El trabajo presenta un método para estimar las fuentes de incertidumbre
tipo A y tipo B (JCGM 100, 2008), obtenida en la calibracion de estos

instrumentos.



La calibracién de medidores volumétricos puede realizarse mediante el
método volumétrico, el método geométrico o el método gravimétrico. “Utilizando
el método gravimétrico existen diferentes maneras de estimar el valor de masa
esta pueden ser: lectura directa, sustitucion simple, sustitucibn de doble”
(Becerra, Pezet & Hernandez, 2002).

El método utilizado en el trabajo es el método gravimétrico, se usa el
método de lectura directa para la determinacion de la masa del volumen. El
método gravimétrico consiste en un método de medicidn directo para
determinar la capacidad total o parcial de un recipiente lleno con agua de
densidad conocida (BS EN ISO 3696, 1995), utilizando un instrumento de pesar
con densidad de las pesas de 8 000 kilogramo/metro® (OIML R 33, 2004).

El trabajo comprende la determinacion de la trazabilidad e incertidumbre
en la calibracibn de recipientes volumétricos de vidrio, que consiste en
determinar el volumen de agua contenida o entregada por el recipiente a una
temperatura de 20 °C (BS EN ISO 4787, 2011), con coeficiente de dilatacion
cubica conocido, cuando se utiliza la técnica de pesado de lectura directa en el

calculo de la masa por el método gravimétrico.

La incertidumbre expandida define el intervalo alrededor del cual el
resultado de la medicion, puede ser confiable con un nivel de confianza del
95,45 % y un factor de cobertura que es un factor numérico utilizado como un
multiplicador de la incertidumbre estandar combinada, obtenido mediante la
ecuacion de Welch-Satterhwait (CENAM & EMA, 2009).

El aseguramiento de la calidad es el “conjunto de acciones planificadas y

sistematicas, implementadas en el sistema de calidad, que son necesarias para



proporcionar la confianza adecuada de que un producto satisfara los requisitos
dados sobre la calidad”. (ISO 9000, 2005).

En sentido estricto, el resultado de una medicién carece de sentido sin una
indicacion de la incertidumbre de su medicion porque no se puede tener certeza
del aseguramiento de la calidad de medicién. Esta informacion es la Unica que
permite determinar si los resultados obtenidos en otro laboratorio con la misma
muestra conducen a las mismas conclusiones. Por tanto, la estimacion realista
de la incertidumbre de medicién es esencial para la calidad de la misma.
Ademas, “los laboratorios deben ser capaces de determinar las incertidumbres
de medicién de sus procedimientos de medida’. (COGUANOR NTG/ISO/IEC
17025, 2005).

En 2013, los laboratorios deben demostrar que los analisis arrojan
resultados confiables para los fines para los cuales fueron realizados, de la
confiabilidad de los resultados dependera la toma de decisiones para la

resolucion de uno o varios problemas de medicién en particular.

“Para asegurar la confiabilidad de los resultados es importante realizar la
trazabilidad y la estimacion de la incertidumbre en las mediciones. Esto implica
el uso de materiales e instrumentos de medicion calibrados, o en su defecto,
verificados con patrones de las mas altas cualidades metrolégicas” (Garcia, A.,
Reyes, M. 2006).

“El concepto de incertidumbre, como un atributo cuantificable, es
relativamente nuevo en la historia de las mediciones, aunque los términos error
y andlisis de error han sido bastamente usados como parte practica de la
ciencia de las mediciones o metrologia. Cuando se han evaluado todas las

componentes, conocidas y supuestas de un error, y se han aplicado las
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correcciones adecuadas, todavia queda como remanente una incertidumbre
sobre la correccion del resultado establecido, esto es, la duda de cuan bien
representa el resultado de la medicion al valor de la magnitud que se esta
midiendo” (Hervot, E., Utgés, E. 2006).



2. PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA

En este capitulo se explican los motivos que originaron la necesidad de
implementar un modelo de estimacion de las fuentes de incertidumbre de la
medicion en la calibracion de medidores volumétricos de vidrio para determinar
su volumen mediante el método gravimétrico en el Laboratorio de Quimica CE

de la Escuela de Quimica de la Facultad de Ingenieria de la USAC.

El Laboratorio de Quimica de la Escuela de Quimica de la Facultad de
Ingenieria de la USAC, no cuenta con una metodologia que le pueda apoyar a
implementar un el sistema de gestibn de calidad para la calibracién de
medidores de volumen, basado en la Norma Coguanor NTG/ISO/IEC
17025:2005, con la que pueda garantizar la confiabilidad de sus mediciones y

poder optar por una acreditacion del procedimiento de calibracion.

La calibracién de los recipientes volumétricos de vidrio para laboratorio
consiste en determinar el volumen de agua contenida o entregada por el
recipiente. El volumen de agua, se conoce midiendo la masa de agua y
determinado su densidad a la temperatura de prueba, para lo cual se mide la
masa del recipiente vacio y después la masa del recipiente lleno con agua
destilada hasta la marca de aforo; la diferencia de masa de ambas mediciones

sera la masa de agua contenida en el recipiente.

Considerando las correcciones por flotacion y la diferencia de la
temperatura respecto a la temperatura de referencia de 20 °C y la temperatura
del agua en el recipiente durante las mediciones.



Es necesaria la determinacion e identificacion minuciosas de las
componentes principales de las fuentes de incertidumbre que intervienen en el
proceso de medicion y que contribuyen en el aseguramiento de la calidad de la
misma, para hacer una estimacion correcta de la incertidumbre combinada total

con un nivel de confianza del 95,45 %.

De dicho andlisis surge la siguiente interrogante principal: ¢ Cuales son las
fuentes de incertidumbre de medicion que contribuyen en el control de la
calidad en la calibracibn de medidores volumétricos en el Laboratorio de
Quimica de la Escuela de Quimica de la Faculta de Ingenieria USAC, como
herramienta de control de calidad en la determinaciéon del valor del volumen

medido?

Para poder responderla es necesario que se analice con detalle las

siguientes preguntas:

. ¢,Cudl es la incidencia en la incertidumbre, la variabilidad de los
resultados de mediciones repetidas y el control de la calidad de los

instrumentos de medicion utilizados para medir volimenes?

. ¢,Cual es la incertidumbre expandida en la calibracion de medidores

volumeétricos de vidrio?



3. JUSTIFICACION

La mayoria de laboratorios en Guatemala que realizan mediciones,
utilizando recipientes volumétricos de vidrio no toman en cuenta muchos
factores que pueden afectar la calidad y confiabilidad de los resultados de
dichas mediciones, estos factores son conocidos como fuentes de

incertidumbre.

La principal razén para calibrar un recipiente volumétrico de vidrio es que
incluso los mejores instrumentos se desvian y pierden su capacidad para dar

medidas exactas y de calidad.

Cuando los recipientes de medicion envejecen y experimentan tensiones
fisicas o variaciones de temperatura, sus prestaciones criticas disminuyen
gradualmente. Esto se conoce como desviacion, motivo por el cual los

resultados en las mediciones ya no sean fiables.

El tener un instrumento calibrado no significa que este funciona bien.
Significa solamente que la diferencia entre lo que el instrumento indica y lo que
debiera indicar es conocida. Por lo tanto, en principio es posible trabajar con un
instrumento que presente errores y corregir las indicaciones de acuerdo a lo

establecido en la calibracion.

Por el contrario, incluso si un instrumento es confiable (por ejemplo,
porque esta nuevo, o porque el fabricante inspira confianza), pero no ha sido
calibrado, el usuario no puede estar seguro que sus indicaciones son correctas.

Por supuesto, puede ocurrir que para un instrumento muy confiable las
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correcciones sean cero. Se sabréa solo si el instrumento ha sido calibrado y se

han tomado en cuentas las fuentes de incertidumbre asociadas a la medicion.

La calibracion de medidores volumétricos de vidrio por medio del método
gravimétrico, permite determinar y estimar las fuentes de incertidumbre
provenientes de la masa del agua, la densidad del agua, la densidad del aire, la
densidad de las masas usadas en la calibracion de la balanza, la temperatura,
coeficiente de dilatacion térmica y por la repetibilidad de las lecturas por el

método utilizado.

Localmente se carece de un laboratorio que preste este tipo de servicio, y
que pueda demostrar competencia técnica para proporcionar resultados
confiables y trazables a patrones nacionales o internacionales al momento de

calibrar este tipo de medidores volumétricos de vidrio.

El Laboratorio de Quimica de la Escuela de Quimica de la Facultad de
Ingenieria, podra tener una metodologia normalizada, basada en las siguientes
normas internacionales, BS EN ISO 4787 y JCGM 100, que le ayudara a
facilitar la ensefianza de las buenas practicas de medicion y calibracion de
medidores volumeétricos de vidrio, a los diferentes usuarios del laboratorio.

La linea de investigacidbn de gestion industrial es la de calidad, y la
aplicacion del tema a la carrera a través de la aplicacién de principios de
metrologia industrial cuyo propésito es la aplicacién en produccion vy control de
procesos, al desarrollo de métodos y busqueda de soluciones por medio de
mediciones confiables y exactas. La metrologia juega un papel importante en la
estructura de la calidad siendo un pilar fundamental al igual que lo son la
normalizacioén, los laboratorios de calibracion y ensayo, la certificacion y la
acreditacion.



4. OBJETIVOS

General

Determinar las fuentes de incertidumbre de medicidn que contribuyen en
el control de la calidad en la calibracibn de medidores volumétricos en el
Laboratorio de Quimica de la Escuela Quimica de la Facultad de Ingenieria de
la USAC, como herramienta de control de calidad en la determinacion del valor

del volumen medido.

Especificos

1. Describir la incidencia en la incertidumbre de las variables de influencia,
tales como: la masa del agua, la densidad del agua, del aire y de las
masas usadas en la calibracion de la balanza, la temperatura, el
coeficiente de dilatacién cubica del vidrio y por repetibilidad, para emitir
un juicio con bases objetivas sobre el control de calidad y para tener en

cuenta o no fuentes de incertidumbre.

2. Estimar la incertidumbre expandida en la calibracion de medidores
volumétricos de vidrio por medio del método gravimétrico con un nivel de

confianza del 95,45 %.
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5. NECESIDADES A CUBRIR Y ESQUEMA DE SOLUCION

La necesidad principal que se pretende solucionar en el Laboratorio de
Quimica de la Escuela de Ingenieria Quimica de la Facultad de Ingenieria de la
USAC, es la falta de una metodologia técnica apropiada para el ensayo de
volimenes. Todo resultado no es confiable si no se tiene la certeza que fue
realizado adecuadamente por personal con la competencia técnica adecuada y

comprobada para realizarlo.

En 2013 no se cuenta con la competencia técnica necesaria para realizar
este tipo de analisis en los medidores volumétricos de vidrio, y ni un

procedimiento documentado adn.

No se conoce si los instrumentos que se utilizan para realizar este tipo de
mediciones volumétricas cuentan con el estado de calibracion o verificacion
adecuada para garantizar las mediciones que se realizan, es decir, actualmente

la tarea se realiza de forma empirica, sin ninguna base técnica y cientifica.

La investigacion servira para sentar las bases tedricas y practicas para
generar competencia técnica dentro del laboratorio y en la Facultad de
Ingenieria para general resultados confiables y con validez técnica, realizados
con objetividad al utilizar un método estandarizado para el calculo del volumen y

la estimacion de la incertidumbre en la medicion del volumen.

Los métodos utilizados son emanados por el ente internacional de mayor
jerarquia a nivel mundial en normalizacion, como lo es la Organizacion

Internacional de Normalizacién (ISO) por sus siglas en inglés.
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El esquema de solucion se muestra en las figuras 2, 3, 4,5, 6,8, 9y 11.
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6. ALCANCES

Inicialmente se realizard& un reconocimiento del laboratorio para

posteriormente realizar un diagnéstico de la situacion actual del mismo.

Por la ubicacion de los hechos en el tiempo, la investigaciéon sera
prospectiva, ya que la informacion de las calibraciones a los medidores
volumétricos se recolecta segun se van realizando las mismas en cada tipo de

recipiente volumeétrico de vidrio.

Segun el periodo y secuencia del estudio; el disefio de la investigacion es
del tipo transversal, los datos de las calibraciones y fuentes de incertidumbres
en los medidores volumétricos de vidrio son recolectados en un solo momento y
la calibracion hace referencia al mismo instante y bajo las condiciones de

medicion en el instante que es realizada la calibracion.

Por la profundidad del estudio de las variables y el alcance de los
resultados, se realizard un disefio de investigacion descriptiva, con enfoque
cuantitativo ya que la recoleccion de la informacion se realiza en un
determinado momento conforme se realizan las calibraciones a los medidores
volumétricos de vidrio, de acuerdo al modelo matematico dispuesto por el
meétodo gravimétrico para la determinacion de volimenes, cuyo motivo es
describir las diferentes fuentes de incertidumbre, estimarlas y determinar el

porcentaje de contribucién de cada uno en el presupuesto de incertidumbres.
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La investigacién descriptiva trabaja sobre realidades de hechos y su
caracteristica fundamental es la de presentar una interpretacion correcta de los
hechos. Para el proposito del estudio se llevara a cabo un tipo de investigacion
aplicada, el resultado de una buena identificacion de las fuentes de
incertidumbre y cuantificacion de estas, determinara la calidad con que se esta
midiendo en el Laboratorio de Quimica de la Escuela de Quimica de la Facultad
de Ingenieria de la USAC.

La implementacién de la metodologia para determinar el volumen en
medidores de vidrio por medio del método gravimétrico se realizara en el
Laboratorio de Quimica de la Escuela de Ingenieria Quimica de la Facultad de
Ingenieria de la USAC, que le ayudara a esta unidad a facilitar la ensefianza de
las buenas préacticas de medicién y calibracion de medidores volumétricos de

vidrio, a los diferentes usuarios del laboratorio, quienes seran los beneficiarios.
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7. MARCO TEORICO

El presente capitulo expone y sustenta sistematicamente, desde el punto
de vista tedrico, el sistema de gestion de calidad para la estimacién y céalculo de
la Incertidumbre de medicion del Laboratorio de Quimica de la Escuela de

Quimica de la Facultad de Ingenieria de la USAC.

7.1 Sistema de gestion de la calidad

Segun (ISO 9000, 2005); un sistema de gestion de la calidad es “el
conjunto de elementos mutuamente relacionados o que interactian para
establecer la politica y los objetivos y para lograr dichos objetivos, para dirigir y
controlar una organizacion con respecto a la calidad”, la gestion de la calidad
generalmente incluye por parte de las organizaciones de distinto indole el
establecimiento de la politica de la calidad y los objetivos de la calidad internos,
asi como la planificacion, el control, el aseguramiento y la mejora continua de

sus actividades.

7.1.1. Implementacion de un sistema de gestion de la calidad

“Su disefio e implementacion en una organizacion esta influenciado por
diferentes necesidades, objetivos particulares, los productos que proporciona,
los procesos que emplea y el tamafio y estructura de la organizacion” (Falcon,
P., Diéguez, M., 2004), esta claro que estas influencias son diferentes en cada
organizacion, y aunque la estructura del disefio de sus sistemas de gestion sea
la misma, el contenido de cada uno es totalmente diferente y la manera de su

implementaciéon también.
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7.1.2. Certificacion

Segun (Coguanor NGR/ISO/IEC GUIA 2), la certificacion la define como
“el procedimiento por el cual una tercera parte proporciona garantia escrita de
gue un producto, proceso 0 servicio es conforme con unos requisitos
especificados”. En Guatemala una de las normas mas conocidas e

implementada para gestionar la calidad, es la Norma ISO 9001:2008.

Segun (Fonseca, A., 2010), “en ocasiones, dependiendo del tipo de
empresa y de la complejidad de su sistema de gestion, se utiliza un sistema
integrado para la gestiéon de la calidad, el medio ambiente, segin Norma ISO
14001 y la seguridad, segin Norma OHSAS 18000”. Cabe destacar que estas
normas son similares en cuanto a los requisitos que se deben cumplir, por lo
gue la integracién de uno o mas sistemas de gestion de la calidad de la familia

ISO es muy comun.

7.2. Acreditacion

Segun (Coguanor NGR/ISO/IEC GUIA 2), la acreditacion se define como
“un procedimiento por el cual un organismo autorizado reconoce formalmente
que un organismo O persona es competente para llevar a cabo tareas
especificas”. La acreditacion de laboratorios de ensayo y de calibracién en
Guatemala se gestiona mediante la implementaciéon de la Norma Coguanor
NTG/ISO/IEC 17025:2005.

“El producto de un laboratorio son datos y éstos son presentados
usualmente en un certificado o informe, de tal forma que la interpretacion,
significado o validez concedida a dichos datos, ya sea a través de una

declaracion del proveedor, acreditacion de la competencia del laboratorio, 0 a
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través de la certificacion de su sistema de gestion de la calidad que es un
asunto importante que los usuarios de dichos datos deben considerar

cuidadosamente”. (Fonseca, A., 2010).

Es claro que en Guatemala para que un laboratorio pueda demostrar su
competencia técnica debe someter su sistema de gestion de la calidad a un
proceso de acreditacion ante la Oficina Guatemalteca de Acreditacion, quien le
otorga un reconocimiento a dicha competencia por un tiempo limitado de cuatro

afos, la que puede ser renovada por periodos iguales de cuatro afios.

7.2.1. ¢Quiénes pueden acreditar en Guatemala?

De acuerdo al (Decreto Numero 78-2005), el Unico ente que puede
acreditar la competencia técnica de los laboratorios en Guatemala es la Oficina
Guatemalteca de Acreditacion (OGA) del Sistema Nacional de la Calidad, del
Ministerio de Economia, la cual se encuentra encargada de verificar la
competencia de los organismos de evaluacion de la conformidad (laboratorios y
organismos certificadores), a través de comprobaciones independientes e
imparciales, capaces de promover confianza que impulsen el comercio nacional
e internacional. Con el proposito de mejorar y tener certeza de que los

resultados obtenidos en los diferentes ensayos son confiables.
7.2.2. Sistema nacional de la calidad
Segun (Decreto Numero 78-2005), el Sistema Nacional de la Calidad, es

una institucion publica, adscrita al Ministerio de Economia de Guatemala; con el

siguiente fin:
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“Promover la adopcion de practicas de gestion de la calidad en las
empresas que conforman el sector productivo del pais para fomentar la
calidad de los bienes y servicios que se ofrecen en el mercado nacional e

internacional.

Definir las actividades y procedimientos que desarrollaran las entidades
competentes en las actividades de normalizacion, acreditacion y
metrologia; y, coadyuvar a que las empresas guatemaltecas alcancen

mayor competitividad en el mercado.

Establecer las bases para que en la adopcion de los reglamentos
técnicos, que tengan por objeto la prevencion y limitacion de riesgos
capaces de producir dafios o perjuicios a las personas, a los animales, a
los vegetales o al medio ambiente, no se constituyan obstaculos técnicos

innecesarios al comercio.

Establecer el mecanismo que facilite la informacion a los sectores
productivos y al publico en general sobre las normas y procedimientos de
acreditacion vigentes, asi como sobre los reglamentos técnicos y los
procedimientos de evaluacion vigentes en el pais y en el territorio de los
principales socios comerciales de Guatemala.”

7.2.3. ¢Quiénes pueden ser acreditados en Guatemala?

Segun (OGA-GGE-005, 2013), “son sujetos de acreditacion, los

laboratorios de ensayo y/o calibracion, los organismos de certificacion y los

organismos de inspeccién”, los de ensayo son capaces de determinar una o

mAas caracteristicas de un producto, proceso o0 servicio, siguiendo un

procedimiento especificado, y los de calibracién son capaces de establecer,
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bajo condiciones especificadas, la relacion entre los valores de magnitudes
indicadas por un instrumento o sistema de medicion o valores, representados
por una medida materializada o un material de referencia y los correspondientes

valores realizados por patrones.

Los de certificacion son capaces de certificar por escrito que un producto,
proceso o servicio esta conforme con los requisitos especificados en normas

internacionales, y los de inspeccion son capaces de realizar inspecciones.

7.2.4. ¢,Como se acredita un laboratorio en Guatemala?

Segun (OGA-PAC-006, 2013), “para el proceso de acreditacion de
organismos de evaluacién de la conformidad (laboratorios de ensayo y/o
calibracion, organismos de certificacién y organismos de inspeccion), por parte
de la Oficina Guatemalteca de Acreditacion (OGA), existen requisitos minimos
gue deben cumplir dichos organismos, para demostrar su competencia técnica
y administrativa en las actividades que realizan y que estan incluidas dentro del

alcance de su acreditacion”.
“Para la acreditacion de laboratorios contra ISO/IEC 17025, 2005 el
énfasis primario es establecer la competencia técnica especifica de los

laboratorios”. (Fonseca, A., 2010).

A continuacion en la figura 1 se muestra el procedimiento general de

acreditacion de la Oficina Guatemalteca de Acreditacion (OGA).

19



Figura 1. Procedimiento general de acreditacién

Recepcion
Solicitud /
Documentacion

Designacion EL-
Revision
Documentos y
Alcance

¢ Documentos
completos ?

Pre-evaluacion
(Opcional)

Definicién de:
«Fecha de evaluacion
« Equipo evaluador

Definicion ET
Envio /
Aceptacion
Presupuesto /

Se acepto el
Presupuesto? y
ET

¢ Se realizo el
pago ?

Baboracion /
robacion

» Defnicion de:

* Observadores

Observacones

No

Evaluacion de la
Documentacion

* Reunion Inicial

Evaluacion : Evaluacdn
L + Reunién Intema
en Sitio « Reporte Fnal

* Reunién Final

Envio /
Evaluacion
Acciones
Comectivas

Evaluacion para * Informe del evaluador
el Consejo « Presentacidn para el Comité
Nacional de

reditaciop

©,

Decision de
la Acreditacion /
Cerfificado de
Acreditacion /
Resolucion

Fuente:(OGA-PAC-006, 2013).



“Debido a que la Norma ISO/IEC 17025, 2005 también incluye requisitos
para el sistema de gestién, el equipo evaluador debe incluir también
evaluadores con conocimiento apropiado de dichos requisitos para el sistema.
En la mayoria de los casos, la experiencia en sistemas proviene del personal de
planta del organismo de acreditacion, mientras que la experiencia técnica
especifica es provista por especialistas externos. En algunos casos los expertos
técnicos pueden tener también la experiencia relevante en sistemas de gestion
y pueden ser usados para la evaluacién tanto de la competencia técnica
especifica como el cumplimiento de los sistemas de gestion de los laboratorios”
(Fonseca, A., 2010).

Ciertamente en Guatemala son escasos los expertos técnicos y el
organismo de acreditacion se ve en la necesidad de contratarlos en el
extranjero para realizar las evaluaciones de la conformidad en los distintos
laboratorios, tanto los que se encuentran en el proceso de acreditacion como en

los que ya estan acreditados, en las diversas auditorias de seguimiento.

“Ademas de las evaluaciones por expertos técnicos, la acreditacion de
laboratorios también implica normalmente el uso de ensayos de aptitud y
auditorias de medicion, para confirmar la competencia de los laboratorios para
desarrollar ensayos especificos, mediciones o calibraciones. Los ensayos de
aptitud y las auditorias de medicion implican comparaciones interlaboratoriales
con productos, materiales o artefactos de valores o composiciones conocidas,
donde el desempefio individual de un laboratorio es comparado con un grupo

de referencia o a valores de referencia” (Fonseca, A., 2010).
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“Estas actividades proveen evidencia tangible de la capacidad de un
laboratorio acreditado y estan siendo usadas de manera cada vez mas
frecuente por los organismos de acreditacion, como una de las partes del

proceso de acreditacion”. (Fonseca, A., 2010).

En Guatemala no hay un organismo proveedor de servicios de ensayos de
aptitud, y los laboratorios acreditados participan en rondas de intercomparacion

promovidas internacionalmente, haciendo costosa dicha actividad.

7.2.5. Ventajas y beneficios de la acreditacion

Segun (Fonseca, A., 2010), “la acreditacion significa dar confianza, y por
ello permite al laboratorio que se acredite para tener servicios consistentes,
lograr confianza de sus clientes en los resultados que provee, obtener
reconocimiento internacional de sus resultados y demostrar su competencia
técnica”. En Guatemala, la Oficina Guatemalteca de Acreditacion como
organismo evaluador de la conformidad contribuye a mejorar el flujo del
intercambio comercial, ya que a través de los distintos laboratorios acreditados
promueve la confianza de los resultados que estos proveen a sus clientes

nacionales y extranjeros.

7.2.6. Alcance de la acreditacién

Segun (OGA-GLC-024. 2011), “su propoésito es orientar a los laboratorios
de calibracion en el llenado de la matriz que defina el alcance para el cual el
laboratorio de calibracion solicita estar acreditado, el que sera la base de su
alcance al lograr su acreditacion, asi como para los usuarios de los servicios de
calibracién puedan interpretar lo que en esta matriz se ha definido”. Si en un

laboratorio cuenta con mas de un alcance de medicion pero no estan
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acreditados la Oficina Guatemalteca de Acreditacion, Unicamente reconoce la
competencia técnica del alcance acreditado.

Segun (OGA-GLC-024, 2011), “la OGA ha definido seis campos que todo
laboratorio de calibracion debe llenar al presentar la solicitud para la evaluacion
para la acreditacion de conformidad a la Norma ISO/IEC 17025 en su version
vigente, servicio de calibracion o medicion, nivel de mensurando o ambito,
condiciones de medicion/variable independiente, incertidumbre expandida,
patrones de referencia usados en la calibracién e instalacién”. Este alcance es
publicado en la pagina web oficial del organismo, haciéndolo publico para todos

Sus usuarios.

7.3. Norma Coguanor NTG/ISO/IEC 17025, 2005

La Norma ISO/IEC 17025, 2005, titulada requisitos generales para la
competencia de los laboratorios de ensayo y calibracidn, “es considerada, en
los actuales momentos, como la norma que establece el mejor marco
organizativo y metrolégico para que un laboratorio de calibracién o de ensayo,
pueda demostrar su competencia para producir datos y resultados técnicamente
validos” (Fonseca, A., 2010).

Esta demostracion es de obvia importancia en el mundo industrial y
cientifico moderno, por lo que muchas empresas, instituciones y centros de
investigacion, a nivel mundial, se estan rigiendo cada dia mas por los requisitos
establecidos en la Norma ISO/IEC 17025, 2005. Si a esto se le aflade que,
tanto a nivel nacional como internacional, se ha acordado que todo laboratorio
gue se dedique a la calibracién de instrumentos y/o equipos de medicion, ya
Sea para su uso interno o como un servicio comercial a terceros, debe obtener

la acreditacion bajo esta norma, antes de que sus calibraciones sean
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consideradas como acreditadas, la relevancia de esta norma se catapulta
(Fonseca, A., 2010).

7.3.1. Estructura de la calidad del laboratorio de evaluacién

de laconformidad

La calidad de un laboratorio de evaluacion de la conformidad basada en la
Norma Coguanor NTG/ISO/IEC 17025:2005 se fundamenta en aspectos
fundamentales como son: politica de calidad, garantia de calidad, evaluacién y
control de calidad, ademas de apoyarse en una serie de recursos Yy

herramientas técnicas.

7.3.2. Estructura de la Norma Coguanor NTG/ISO/IEC 17025,
2005

Segun la Norma (Coguanor NTG/ISO/IEC 17025:2005), existen dos
capitulos fundamentales, uno hace relacion de los requisitos de gestion que se
deben implementar con el fin de asegurar la calidad de los resultados de
analisis y el otro capitulo establece los requisitos técnicos que el laboratorio
debe implantar para poder demostrar la competencia técnica de los ensayos

realizados.

7.3.3. Requisitos de la Norma Coguanor NTG/ISO/IEC 17025,
2005

La Norma Coguanor NTG/ISO/IEC 17025, 2005 tiene dos clases de

requisitos, que son: los de gestion y los técnicos, que a continuacién se

enumeran.
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o Requisitos de gestion

4.1 Organizacién

4.2 Sistema de gestion

4.3 Control de los documentos

4.4 Revision de los pedidos, ofertas y contratos
4.5 Subcontratacion de ensayos y calibraciones
4.6 Compra de servicios y suministros

4.7 Servicio al cliente

4.8 Quejas
4.9 Control de trabajos de ensayos o calibraciones no conformes
410 Mejora

4.11  Acciones correctivas
4.12  Acciones preventivas
4.13  Control de los registros
4.14  Auditorias internas

4.15 Revisiones por la direccion

o Requisitos técnicos

5.1 Generalidades

5.2 Personal

5.3 Instalaciones y condiciones y ambientales

5.4 Métodos de ensayo y de calibracion y validacion de los métodos
5.5 Equipos

5.6 Trazabilidad de las mediciones

5.7 Muestreo

5.8 Manipulacion de los items de ensayo y calibracion
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5.9 Aseguramiento de la calidad de los resultados de ensayos vy
calibraciones

5.10 Informe de resultados

7.3.4. Requisito técnico 5.4.6. Estimacion de la incertidumbre

de la medicion

Un laboratorio de calibracién, o un laboratorio de ensayo que realiza sus
propias calibraciones, debe tener y debe aplicar un procedimiento para estimar
la incertidumbre de la medicion para todas las calibraciones y todos los tipos de
calibraciones segun Coguanor NTG/ISO/IEC 17025: 2005.

Los laboratorios de ensayo deben tener procedimientos y aplicarlos para
estimar la incertidumbre de la medicién. En algunos casos la naturaleza del
método de ensayo puede excluir un calculo riguroso, metrolégica y
estadisticamente valido, de la incertidumbre de medicion. El laboratorio debe,
tratar de identificar todos los componentes de la incertidumbre y hacer una
estimacion razonable, y asegurarse de que la forma de informar el resultado no
de una impresién equivocada de la incertidumbre. Dicha estimacién se debe
basar en un conocimiento del desempefio del método y en el alcance de la
medicion y hacer uso, por ejemplo, de la experiencia adquirida y de los datos de
validacion anteriores. (Coguanor NTG/ISO/IEC 17025:2005).

7.4. Conceptos metrologicos

De acuerdo al (JMC 200, 2008), medicién es el “proceso que consiste en
obtener experimentalmente uno o varios valores que pueden atribuirse
razonablemente a una magnitud”. Una medicion supone una descripcion de la

magnitud compatible con el uso previsto de un resultado de medida, un
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procedimiento de medicién y un sistema de medida calibrado conforme a un

procedimiento de medida especificado, incluyendo las condiciones de medida.

Metrologia es la ciencia de las mediciones y sus aplicaciones, la
metrologia incluye todos los aspectos tedricos y practicos de las mediciones,
cualesquiera que sean su incertidumbre de media y su campo de aplicacion. El
mensurando es la magnitud que se desea medir (JMC 200, 2008). La
metrologia se divide en tres tipos, estos son metrologia cientifica, metrologia

industrial y metrologia legal, véase la tabla I.

Tabla I. Categoria de la metrologia
Metrologia Area de desarrollo
Cientifica Investigacién, desarrollo de teorias y principios

Industrial (técnica) | Aplicacién en producciéon y control de procesos,

desarrollo de métodos y soluciones

Legal Normalizacion, cumplimiento de leyes y regulaciones

Fuente: (MetAs, 2006-junio).

“La metrologia es muchas veces considerada como un simple campo de la
ciencia y la tecnologia, concentrado en las mediciones y la exactitud de las
cosas que hacemos, sin embargo el desarrollo histérico de la tecnologia nos
dice que la habilidad para medir las propiedades de manera mas exacta, nos
permite desarrollar formas méas confiables para fabricar cosas al tener medios

para controlar la calidad” (MetAs, 2006-junio).
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Es evidente que el mundo no hubiera llegado a tan avanzado desarrollo
sin el apoyo de todos los laboratorios de metrologia que son capaces de

mantener sistemas de medicion confiables y exactos.

“El nivel de desarrollo industrial de un pais puede ser evaluado de acuerdo
el estado de desarrollo de su metrologia” (MetAs, 2006-junio). En Guatemala a
pesar de contar con un laboratorio nacional de metrologia, éste no refleja el
desarrollo verdadero de nuestro pais siendo la metrologia uno de los pilares

importantes en la infraestructura de la calidad como puede verse en la figura 2.

Figura 2. Infraestructura de la calidad

INFRAESTRUCTURA
DE LA CALIDAD

METROLOGIA
NORMAS
LABORATORIOS DE
ENSAYO Y CALIBRACION
CERTIFICACION
ACREDITACION

1 11 11 11 | I | 1
| SOPORTE ESTATAL |

Fuente: (LATU, 2010).

El valor de una magnitud representa un resultado de medida, en una
medicion que incluye indicaciones repetidas, cada una de estas puede utilizarse
para obtener el correspondiente valor medido de la magnitud. Este conjunto de
valores medidos individualmente de la magnitud, puede utilizarse para calcular
un valor resultante de la magnitud medida, mediante una media o una mediana,
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con una incertidumbre de medida asociada generalmente menor. (JMC 200,
2008).

El procedimiento de cdmo medir para obtener resultados reproducibles
también es importante y de hecho existen instrucciones precisas sobre cémo
hacer la accion, qué unidades emplear y qué patron utilizar. En el mundo real la
forma de medir obedece a la siguiente secuencia: decidir qué medir; seleccionar
la unidad acorde a la medida; seleccionar el instrumento de medida (calibrado)

y aplicar el procedimiento acordado (Marban, R. Pellecer, J., 2002).

“La ciencia es completamente dependiente de la medicidon, la
disponibilidad de habilidades, desarrollo e implementar sistemas de medicion
gue combinados con los conocimientos, generan la ciencia de las mediciones,
la metrologia. La metrologia se puede describir como un iceberg con una
pequefa superficie, conocida y aplicada por todos y con una gran parte oculta,
investigada y aplicada Unicamente por unos cuantos” (La Guia MetAs, 2006-

octubre).

Es importante reconocer que existen diferentes niveles y areas de la
metrologia, y que se pueden clasificar de diferentes maneras, y la capacidad de
medicion depende del conocimiento que se tenga de la metrologia y que puede
ser expresado como incertidumbre de la medicion. Cada uno de los elementos
gue se puedan conjugar en una medicidon cumple un papel importante de
acuerdo a su aplicacién y al campo en particular, como se observa en la figura a

continuacion.
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CIENCIAS
(Fisicas)

Metrologia

Figura 3.

Areas de la metrologia

Dimensional

Longitud (m), Angulo (sr, rad)
Geometria, Superficie

Fuerza (N), Par (NM)
Dureza, Tenacidad

Fuerza

I/ Esfuerzo, Impacto
Gravedad (nvs®)

Masa (kg)
Densidad de sélidos (ka/m®)

Mecanica de cuerpos

Masa

Densidad de liauidos (ka/m?)
Patrones de volumen (L, m*)

Sismologia, Vibraciones
Aceleracion (nv's?), Balanceo

Acustica y Vibraciones

|___ Rotacién (min't)
Intensidad acustica (Pa, dB)

Tono acUstico, Timbre actstico
Ultrasonido

Temperatura

| Criogénica (K, ©C)
Contacto, Radiacién, Calor

Aire (ambiente) (%HR)

Humedad

Gases (trazas)
Sélidos (madera, granos)

Termofisica de fluidos

Liquidos (aceite, etc.)

Relativa (Pa)

Presion

Diferencial
| Absoluta

Alto Vacio

Flujo

Liquidos (kg¥m, m/s)
ases

|_ G
Fugas (Pa'l/s)

Anemometria (m/s)

Intensidad (cd)

Optica

Fotometria

| Flujo luminoso (Im)
lluminancia (Ix), Luz

Emisividad

Color

Colorimetria

I_/ Refraccion
Transmitancia

Resistencia (Q), Capacitancia (F)

Mediciones eléctricas

Inductancia (H), Impedancia
Tensiénc.a.yc.c. (V)

Intensidad c.a. y c.c. (A)

Electromagnetismo

Potencia y energia

Potencia (W), Energia (W-h)
Fase (9, Factor potencia

Base de tiempo (s)
Temporizadores (s)

Tiempo y frecuencia

Intervalo de tiempo (s)
Frecuencia (Hz)

RF (3 kHz a300 GHz)
Microondas (M Hz y GHz)

Magnetismo

| Densidad flujo magnético (T)
Flujo magnético (Wb)

Radiacioén lonizante

Rayos X

Radioactividad

| Dosimetria (Gy - Sv)
Radiactividad (Bq)

Rayosa,B,y

Densidad (kg/m?), Brix

Fisica

I_/— %Alcohol, Viscosidad
Potencial (pH), Conductividad

Quimica y Materiales

Aguas, Aire, Gases

Orgéanica

Bioldgicas
Clinicas

Polimeros

N L N A N TS

Inorganica

Ceramicos
Metélicos

Fuente: (MetAs, 2006-junio).
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7.4.1. Calibracién

“Calibracion es la operacion que bajo condiciones especificadas
establecen, en una primera etapa, una relacion entre los valores y sus
incertidumbres de medida asociadas a partir de los patrones de medida, y las
correspondientes indicaciones con sus incertidumbres asociadas y, en una
segunda etapa, utiliza esta informacion para establecer una relacion que
permita obtener un resultado de medida a partir de una indicacién. Conviene no
confundir la calibracion con el ajuste de un sistema de medida, a menudo
llamado incorrectamente “auto calibracion”, ni con una verificacion de la
calibracion” (JMC 200, 2008).

Frecuentemente se confunden estos términos por falta de conocimiento.

"La jerarquia de calibracién es la secuencia de calibraciones desde una
referencia hasta el sistema de medida final, en el cual el resultado de cada
calibracion depende del resultado de la calibracion precedente. La
incertidumbre va aumentando necesariamente a lo largo de la secuencia de
calibraciones" (JMC 200, 2008). Si en una calibracion no se declara la

incertidumbre de la medicidén no existe trazabilidad.

Un ejemplo de carta de trazabilidad de las mediciones realizadas con una
medida volumétrica que ha sido calibrada por el método gravimétrico, se
muestra en la figura 4, donde se muestra la trazabilidad hasta el patron
internacional de masas mantenido en el Bureau Internacional de Pesas y
Medidas (BIPM).
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Figura 4. Trazabilidad hasta el patrén internacional
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Fuente: (Trujillo, S., Arias, R., 2000).

7.4.2. Trazabilidad

Los requisitos sobre la trazabilidad de las mediciones que deben cumplir

los laboratorios se exponen en el capitulo 5; trazabilidad de la medicién, de la
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Norma (Coguanor NTG/ISO/IEC 17025:2005), “Requisitos generales para la
competencia de los laboratorios de ensayo y de calibraciéon” y el documento
(ILAC-P10:2002), “Politica de trazabilidad para los resultados de medicion”
(OGA-GEC-011, 2013).

La estructura organizacional metrologica para la trazabilidad de los
resultados de calibraciones hacia patrones nacionales, se presenta a

continuacion en la tabla Il.

Tabla Il. Estructura organizacional metrolégica para la trazabilidad
Respaldo parala Documentacid
R o ndela
esponsable Tareas calibracién o "
- calibracion o
medicién L
medicion
Mandato de
Oraanismo Conservary representacion de las Certificado de
g diseminar los unidades del 8l'y calibracion para el
nacional de i ; atron d
i metrologia pa_rones aseguramlen_tp dela patron .e
Patron nacionales comparabilidad referencia
Nacional internacional
Certificado de Certificado de
Salvaguardad

calibracion emiido por | calibracion para el

: Laboratorio de la ) ) . .
Patrén de calibracion infraestructura el urganlsmo'nacmnal patron de h*gba]o
Referencia acreditado metrolénica de metrologia u ofro o de la enfidad
del agis laboratorio de que ejecuta las
p calibracion acreditado mediciones
Laboratorio Certificado de
intemo de Supervisar el Certificado de calibracion emitido
ki e e ot lin ot | e | clbmn g | e
de la entidad que ejecuta entidad que p "0 ol ‘Fb‘q”?.a ¢
| dic ejecuta s ensayo, para le metrologia o un calibracién o su
as mediciones mediciones o propdsitos laboratorio de equivalente, para
ensavos internos calibracion acreditado el equipo de
g medicidn o ensayo
Todas las Certificado de
Equino de secciones de la o Informe de
ey
gjecuta las ensayar d cahbracifnn g s ensayo, o su
ensayo mediciones o equivalente
ensayos equivalente

Fuente: (OGA-GEC-011, 2013).
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Segun (OGA-GEC-011, 2013) “en todos los casos, siempre que sea
posible, y teniendo en cuenta los equipos y las calibraciones pertinentes a
sus alcances de medicion, los laboratorios de ensayos o calibracion

obtendran su trazabilidad de alguna de las formas siguientes:

o Directamente de los patrones nacionales de las unidades de medida
del Laboratorio Nacional de Metrologia u otra institucion nacional de

metrologia que sea apropiada, 0

. De un laboratorio de calibracion que pueda demostrar su competencia,
capacidad de medicion y trazabilidad con una incertidumbre de
mediciébn  apropiada, por ejemplo, un laboratorio de calibracion
acreditado por un organismo de acreditacion u otro miembro del acuerdo

de reconocimiento de IAAC o ILAC".

Todo laboratorio que haya sido reconocido por un organismo de
evaluacion de la conformidad, debe obtener la trazabilidad para sus patrones de
medida a través de un laboratorio debidamente acreditado, para que sus

resultados sean aceptados por el organismo que lo acredito.

7.4.3. Incertidumbre

El objetivo de la medicién es obtener experimentalmente uno o varios
valores que pueden atribuirse razonablemente a una magnitud. Durante la
realizacion de una medicion intervienen una serie de factores que determinan

su resultado.

A la hora de expresar el resultado de una medicién de una magnitud fisica,

es obligada dar alguna indicacion cuantitativa de la calidad del resultado, de
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forma que quienes utilizan dicho resultado puedan evaluar su idoneidad. Sin
dicha indicacién, las mediciones no pueden compararse entre si, ni con otros
valores de referencia dados en especificaciones o normas. Por ello es
necesario establecer un procedimiento facilmente comprensible y aceptado
universalmente para caracterizar la calidad del resultado de una medicion; esto

es, para evaluar y expresar su incertidumbre.

El concepto de incertidumbre como atributo cuantificable es relativamente
nuevo en la historia de la medicién, a pesar de que conceptos como error y
analisis de errores han formado parte desde hace mucho tiempo de la practica
de la ciencia de la medida o metrologia. Actualmente esta ampliamente
reconocido que aun cuando se hayan considerado todas las componentes
conocidas o sospechadas del error, y se hayan aplicado las correcciones
oportunas, aun existe una incertidumbre asociada a la correccion del resultado
final; esto es, una duda acerca de la bondad con que el resultado final
representa al valor de la magnitud medida. (JCGM 100, 2008).

El método ideal para evaluar y expresar la incertidumbre del resultado de
una medicion debe ser segun (JCGM 100, 2008).

o Universal: el método debe ser aplicable a toda clase de mediciones y a
todo tipo de datos de entrada empleados en mediciones.

La magnitud utilizada para expresar la incertidumbre debe ser:

o Consistente internamente: debe obtenerse directamente a partir de las
componentes que contribuyen a ella, asi como ser independiente de
como estén agrupadas dichas componentes y de la descomposicién de

Sus componentes en subcomponentes.
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o Transferible: debe ser posible utilizar directamente la incertidumbre
obtenida para un resultado, como componente en la evaluacion de la

incertidumbre de otra medicion en la que intervenga ese primer resultado.

Segun (JCGM 100, 2008), “la incertidumbre de un resultado de medida
consta generalmente de varias componentes, que pueden agruparse en dos
tipos, segun el modo en que se estime su valor numérico: tipo A, aquellas que
se evallan por métodos estadisticos, y tipo B, aquellas que se evaluan por
otros medios. No siempre existe una simple correspondencia entre la
clasificacion en tipo A y tipo B, y la clasificacion en “aleatoria” y “sisteméatica”

utilizada anteriormente para incertidumbres”.

Si un laboratorio tiene la capacidad de identificar y cuantificar muchas
fuentes de incertidumbre puede asegurar de una mejor manera la calidad de

proceso de estimacion de la incertidumbre de medicion.

De acuerdo a (CENAM & EMA, 2009), cualquier informe detallado de la
incertidumbre debe incluir una lista completa de las componentes,
especificando para cada una el método utilizado para obtener su valor

numeérico.

o Las componentes de tipo A se expresan por medio de varianzas
estimadas s? (o las “desviaciones tipicas” estimadas s;) y el nimero de
grados de libertad v;. Cuando sea necesario, se daran las covarianzas.
Es un método de evaluacién de la incertidumbre mediante analisis

estadistico de series de observaciones.

. Grados de libertad asociados con las principales fuentes de

incertidumbres que intervienen en la estimacion de incertidumbre para
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recipientes volumétricos, se utiliza la formula de Welch-Satterhwaite para
determinar los grados efectivos de libertad, (véase tabla Ill).

Tabla Ill. Grados de libertad

Fuente de incertidumbre Grados d: fibertad
Repetibilidad n-1
Resolucidn de la balanza 100
Calibracidn de la balanza 50
Densidad del agua 100
Densidad del aire 100
Densidad de las pesas de la balanza 100
Coeficiente cubico de expansion 100
Resolucidn del termometro 100
Calibracion del termémetro S0
Temperatura del dispositivo 100

Fuente: (CENAM & EMA, 2009)

Las componentes de tipo B deben expresarse por medio de varianzas
estimadas u,-z, que pueden considerarse como aproximaciones a las
varianzas correspondientes, cuya existencia se supone. Las magnitudes
u,-2 pueden tratarse como varianzas y las u; como desviaciones tipicas.
Cuando sea necesario, las covarianzas deben ser tratadas de modo
similar. Es un método de evaluacion de la incertidumbre por medios
distintos al analisis estadistico de series de observaciones (JCGM 100,
2008).
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o “Incertidumbre tipica combinada, es el resultado de una medicién, cuando
el resultado se obtiene a partir de los valores de otras magnitudes, igual a
la raiz cuadrada positiva de una suma de términos, siendo éstos las
varianzas 0 covarianzas de esas otras magnitudes, ponderadas en
funcion de la variacion del resultado de medida con la variacién de dichas
magnitudes” (JCGM 100, 2008). Esta incertidumbre es la sumatoria de
todas las fuentes de incertidumbre tipo A y tipo B que el laboratorio es

capaz de poder identificar y cuantificar.

. Incertidumbre expandida es la magnitud que define un intervalo en torno
al resultado de una medicidén, y en el que se espera encontrar una
fraccion importante de la distribucion de valores que podrian ser

atribuidos razonablemente al mensurando (JCGM 100, 2008).

o Factor de cobertura, es un factor numérico utilizado como multiplicador
de la incertidumbre tipica combinada, para obtener la incertidumbre

expandida.

Segun (JCGM 200, 2008), la definicion formal del término “incertidumbre
de medida”, adoptada es la siguiente: parametro no negativo que caracteriza la
dispersion de los valores atribuidos a un mensurando, a partir de la informacion
gue se utiliza.

Segun (JCGM 100, 2008), en la practica existen numerosas fuentes
posibles de incertidumbre en una medicién, entre ellas, (ver diagrama de

fuentes de incertidumbre en la figura 5):
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d)

9)

h)

)

K)

Definicion incompleta del mensurando.

Realizacion imperfecta de la definicion del mensurando.

Muestra no representativa del mensurando, la muestra analizada puede

no representar al mensurando definido.

Conocimiento incompleto de los efectos de las condiciones ambientales
sobre la medicion, o medicion imperfecta de dichas condiciones
ambientales.

Lectura sesgada de instrumentos analdgicos, por parte del técnico.

Resolucién finita del instrumento de medida o umbral de discriminacion.

Valores inexactos de los patrones de medida o de los materiales de

referencia.

Valores inexactos de constantes y otros parametros tomados de fuentes

externas y utilizadas en el algoritmo de tratamiento de los datos.

Aproximaciones e hipétesis establecidas en el método y en el

procedimiento de medida.

Variaciones en las observaciones repetidas del mensurando, en

condiciones aparentemente idénticas.

Estas fuentes no son necesariamente independientes, y algunas de ellas,

de a) a i), pueden contribuir en j). Por supuesto, un efecto sistemético no
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identificado no puede ser tenido en cuenta en la evaluacion de la
incertidumbre del resultado de una medicion, aunque contribuira a su

error.

Figura 5. Diagrama de las fuentes de incertidumbre

D_ Resolucion de |a balanza

_/N_ Colitracitn de la balnzs  ——
el
= \
_I:I_ Resolucion de |a balanza

—_—
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4
!
!
/
_/N_ Caliwanitn del tesmémetro —_— !/

J:I_ Resolucion del e MOMElr o ——
D_ Estsbildad de la temperatra — I | I

—

Tolerancia Referencie del p =j7@P. ¢ AR
fabricante,
noT mes

—

Fuente: (Trujillo, S., Arias, R., 2000).
Para estimacion de la incertidumbre ver la figura 6, pasos para el célculo

de la incertidumbre. Este proceso es aplicable a cualquier magnitud de

medicion.
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Figura 6. Pasos para el calculo de la incertidumbre

| Definir el Mensurando |

[ Definir el modelo matematico |

[ Identificar fuentes de incertidumbre ]

Cuantificar la variabilidad de cada
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Reducir: obtener la incertidumbre estandar

| Estimara correlaciones I

| Calcular la incertidumbre combinada

| Elegir el nivel de confianza p |

Cuantificar el nUmero
de grados
v

| Estimar los grados de libertad I

| Calcular el numero efectivo de

grados de libertad v
v Determinar el factor de cobertura
| Determinar £, | K
[ I
v

Calcular la incertidumbre expandida

7.5.

Fuente: (ECA-MC-P20-G01, 2004).

Método gravimétrico

Es un método analitico cuantitativo, es decir que determina la cantidad de

sustancia, midiendo el peso de la misma con una balanza analitica sin llevar a

cabo el andlisis por volatilizacién.
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7.5.1. Principio de medicion

La calibracion de los recipientes volumétricos de vidrio para laboratorio
consiste en determinar el volumen de agua contenida o entregada por el
recipiente. Este volumen de agua (Vy), se conoce midiendo la masa de agua y
determinado su densidad a la temperatura de prueba, para lo cual se mide la
masa del recipiente vacio (M) y después del recipiente lleno con agua destilada
hasta la marca de aforo (Mc); la diferencia de masa de ambas mediciones sera

la masa de agua contenida en el recipiente.

Considerando las correcciones por flotacion y la diferencia de temperatura
respecto a la temperatura de referencia de 20 °C y la temperatura del recipiente
durante las mediciones (Ta), el mensurando V,o se calcula por medio de la
siguiente ecuacion por lo que constituye el modelo matematico (BS EN ISO
4787, 2011):

1

—pa) * (1 - %) * (1—a(T, —20)) (1)

Voo = (M, — My) * (pA

Donde:

Voo Es el volumen de agua contenido en el recipiente a la temperatura
de 20 °C, (cm®).

M.-Mp  Es la masa del recipiente con agua (Mc) menos la masa del
recipiente vacio (Mb); es decir, la masa de agua contenida en el

recipiente (g).

Pa Es la densidad del agua que se usa en la calibracién, (g/cm?) (BS

EN ISO 4787, 2011).
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Pa Es la densidad del aire a las condiciones ambientales del
laboratorio, (g/cm®) (Becerra, L. O., Guardado, M. E., 2001).

OB Es la densidad de las pesas de la balanza (8000 kg/m®), (OIML R
33, 2004).

“Cuando se expresa el valor de un mensurando, debe darse la mejor
estimaciéon de su valor, asi como la mejor evaluacion de la incertidumbre de
dicha estimacion ya que, si la incertidumbre debiera apartarse de su valor
correcto, normalmente no seria posible decidir la direccién hacia la que se
apartaria de forma segura. Una subestimacién de las incertidumbres podria
entraflar un exceso de confianza en los valores que estan en cuestidn, con

consecuencias imprevisibles, cuando no desastrosas” (JCGM 100, 2008).

“Una sobreestimacion deliberada de las incertidumbres podria también
tener repercusiones indeseables. Podria suponer, por ejemplo, el que los
usuarios de equipos de medida debieran adquirir instrumentos mas caros de lo
necesario, u obligarles a rechazar inatilmente productos costosos, o incluso a
no aceptar los servicios ofrecidos por un laboratorio de calibracion” (JCGM 100,
2008).

Ciertamente de aqui radica la importancia que la industria de Guatemala
deberia darle al tema de la calibracién de sus instrumentos de medida, como
parte fundamental en la gestion de la calidad, tomando como base las

diferentes ramas de la metrologia en todos sus procesos.
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7.5.2. Factores de correcciéon por la indicaciéon del
instrumento para pesar y del efecto del empuje del aire

“Segun (La Guia MetAs, 2007-enero), “la indicacién de un instrumento
para pesar es ajustada en unidades de masa, debido a que el instrumento para
pesar es ajustado a la densidad del aire normalizado de 1,2 kg/m® por
convencién y a una densidad convencional de las pesas de 8 000 kg/m?, el cual
también ha sido fijado por convencion. Para instrumentos para pesar fabricados
antes del 1975, la densidad de referencia de las pesas de 8 400 kg/m?®, fue
usada también. Debido a esto los instrumentos para pesar indican la masa
convencional de la masa, en lugar del valor de masa de un objeto. Para la
determinacion del volumen real es necesario el valor de masa del objeto”.

En los paises en desarrollo como Guatemala la industria no avanza a la
misma velocidad de las nuevas tecnologia, muestra de ello es que siguen
utilizando maquinaria, equipos, instrumentos de medicion, etc., con tecnologias

obsoletas.

El valor de masa (Mopjeto) de un objeto a partir del peso indicado en el
instrumento para pesar m,,, se determina mediante la ecuacion:

1_p_0 —M
Pm Pj 2
mobjeto my Pa 1-Po 2)
Pobjeto pj
Doénde:
Mobjeto masa del objeto en kg,
My indicacion del instrumento para pesas en kg,
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Pobjeto densidad del objeto artefacto en kg/m®

Do densidad del aire normalizado kg/m?®
Pa densidad del aire durante la medicion kg/m*
Pm densidad convencional de las pesas 8 000 kg/m®
Pi densidad de las pesas en ajuste auto calibracién kg/m?
Paj densidad del aire durante el ajuste auto calibracién kg/m*
7.5.3. Conversion del valor de masa del agua calculada al

volumen a la temperatura de medicion

El volumen contenido en un recipiente volumétrico a la temperatura de
medicion es calculado a partir de la relacion entre la masa del agua (objeto) y la
densidad de la misma a la temperatura de medicién. (La Guia MetAs, 2007-

enero).

1_p_a

Magua 1 m 1 a
Vagua = 2220 = s, « — = (M, — M)+ (s——) « (1-£2) (3)

Pagua Pagua pagua Pagua=Pa

7.5.4. Factor de correccion por temperatura

Segun (La Guia MetAs, 2007-enero), “cuando la temperatura de medicion
del recipiente es diferente a la referencia de su escala, hay que inducir una

correccion por temperatura para tener encuentra la variacion producida en su
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volumen. Para determinar el volumen real de un recipiente volumétrico a la

temperatura de referencia 20 °C se obtiene con la expresion”
1- ac * (trecipiente - tr) (4)

Si no se quisiera hacer correccidon alguna es necesario que el laboratorio

garantice ciertas condiciones ambientales dentro de los limites de referencia.
7.6. Equipos y liquido de calibracion
Los equipos y liquido de calibracion que se mencionan a continuacion son
elementos indispensables en la calibracién de los recipientes volumétricos de
vidrio por el método gravimétrico.
7.6.1. Balanza
La balanza con una resolucién y la desviacion estandar apropiada para el

volumen seleccionado del aparato bajo prueba nos dan como resultado lo que
se puede observar en la tabla IV (BS EN ISO 4787, 2011).
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Tabla IV. Balanzas recomendadas

Volumen seleccionado Resolucion Desviacion estandar Linealidad
bajo prueba Mg (Repetibilidad) mg
mg
100 pL<V <10 ml 0,1 0,2 0,2
10 yL <V <1000 ml 1 1 2
1000 uL =V =<2 000 ml 10 10 20
V > 2000 mi 100 100 200

Fuente: (BS EN ISO 4787, 201).

7.6.2. TermOmetro
TermoOmetro para medir la temperatura del liquido de calibracion (agua)
con un error de medicion de 0,2 °C para los volumenes de liquidos < 1 000 ml y
con un error de medicion de 0,1 °C para volumenes de liquidos = 1 000 ml (BS
EN ISO 4787, 2011).

7.6.3. Barémetro

Barémetro, para medir la presion atmosférica en la camara de ensayo con
un error maximo de medicién de 1 kPa (BS EN ISO 4787, 2011).

7.6.4. Higrémetro
Se utiliza para medir la humedad en la habitacion de prueba con un error

de medicién maximo de 5 % dentro del rango de humedad del 35 % a 85 % (BS
EN ISO 4787, 2011).
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7.6.5. Agua

El agua utilizada para la calibracion de los medidores volumétricos de

vidrio debe cumplir con la clasificacion que se menciona a continuacion.

7.6.5.1. Clasificacion

Segun (BS EN ISO 3696, 1995), la clasificacion de los grados que debe

tener el agua para llevar a cabo la calibracion es la siguiente.

7.6.5.1.1. Grado 1

Esencialmente libre de id6nica disuelta o coloidal y contaminantes
organicos y adecuados con los mas estrictos requisitos analiticos, incluyendo
los de cromatografia liquida de alta resoluciéon, en caso de ser producido por el
tratamiento adicional de agua de grado 2 (para ejemplo ésmosis inversa o
deionizacion seguido por filtracion a través de un filtro de membrana de poro
tamafno 0,2 ym para eliminar particulas o redestilacion de un aparato de silice
fundido) (BS EN ISO 3696, 1995).

7.6.5.1.2. Grado 2

Muy bajo en inorganicos, organicos o coloidales contaminantes vy
adecuados para propdésitos de analisis sensitiva, incluyendo la espectrometria
de absorcion atomica (AAS) y la determinacion de los constituyentes en
cantidades de trazas, deben ser producidos, por ejemplo, por destilacion
multiple, o por deionizacién u 6smosis inversa seguido por destilaciéon (BS EN
ISO 3696, 1995).
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7.6.5.1.3. Grado 3

Adecuado para la mayoria de trabajos de laboratorio de quimica humeda y
la preparacion de las soluciones de reactivos; debe ser producido, por ejemplo,
mediante destilacion simple, por deionizacion, o por 6smosis inversa, a menos
gue se especifique lo contrario, se debe utilizar para trabajos analiticos
ordinarios. (BS EN ISO 3696, 1995).

El agua utilizada en la calibracién debe ser destilada o desionizada (grado
3) segun la norma (BS EN ISO 3696, 1995). (Ver tabla V).

Tabla V. Requisitos del agua grado 3

Parametro Grado 3
pHa25°C 5als
Conductividad eléctrica maxima a 25 °C £05mS/m
Material oxidante maxima Contenido de oxigeno (0) 0.4 mglL
Residuos maximos después de evaporacion sobre calentamiento a 100 °C 2 mglkg

Fuente: (BS EN ISO 3696, 1995).

7.6.5.1.4. Coeficiente cubico de

expansion térmica

El coeficiente cubico de expansion térmica se obtiene de la literatura de
acuerdo con el tipo de material del cual estan construidos los equipos
volumétricos. Se muestran algunos coeficientes cubicos de expansion térmica
para materiales de vidrio en la tabla VI (BS EN ISO 4787, 2011).
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Tabla VI. Coeficiente cubico de expansion térmica

: Coeficiente Cubico de
Material .
expansién térmica a
Vidrio de Borosilicato 3.3 9,9*10° 1/°C
Vidrio de Borosilicato 5.0 15*10° 1/°C
Vidrio sodico-calcico 27*10° 1/°C

Fuente: (BS EN ISO 4787, 2011).

7.6.5.1.5. Menisco de liguidos

transparentes

El menisco se fijard de manera que el plano del borde superior de la linea
de graduacion es horizontal tangencial hasta el punto méas bajo del menisco, la
linea de vision de estar en el mismo plano (véase figura 7) (BS EN I1SO 4787,
2011).

Figura 7. Configuracién del menisco con liquidos transparentes

2

menisco de liguido
2 lineas de la graduacidn o aforo

W

papel azul o negro (oscuro) o tubo de goma negro

2

LA R

1 3

Fuente: (BS EN ISO 4787, 2011).
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La iluminacion debe ser colocada de manera que el menisco se ve oscuro
y distinto en su contorno. Para este propésito, se deben ser vistos contra un
fondo blanco y la sombra de la iluminacion deseada. Esto se puede lograr, por
ejemplo, asegurando una tira de papel negro o azul directamente por debajo del
nivel de la linea de graduacién o el anillo marca o mediante el uso de una
seccion corta de grueso tubo de goma negro cortado abierto por un lado y de un
tamano que cierre el tubo firmemente (BS EN ISO 4787, 2011).

El material volumétrico que tienen lineas de graduacion solo en la parte
delantera, de paralaje puede hacerse insignificante al hacer un ajuste en el
borde superior de la linea mediante el uso de la banda de sombreado negro,
teniendo cuidado de que la parte superior borde de esto es en un plano
horizontal. En este caso, se colocara el ojo de modo que la parte delantera y
trasera de las porciones el borde superior parece ser coincidente (BS EN ISO
4787, 2011).

7.7. Confirmacién metroldgica

Uno de los principios de administracién establecidos en (ISO 9000, 2005)
aborda el enfoque orientado a procesos. Los procesos de medicion debieran
ser considerados como procesos especificos orientados a apoyar la calidad de
los productos manufacturados por la organizaciéon en cuestion. La aplicacion del
modelo de un sistema de administracion de las mediciones que aplica a esta

norma internacional se muestra en la figura 8.
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Figura 8. Modelo de un sistema de administracion de las

mediciones
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Fuente: (ISO 10012, 2003).

Segun (ISO 10012, 2003), el proceso de confirmacion metrolégica se
define como: "el conjunto de operaciones necesarias para asegurar que el
equipo de medicidbn cumple con los requisitos para su uso previsto. La
confirmacion metrologica generalmente incluye calibracion y/o verificacion,
cualquier ajuste necesario o0 reparacion y posterior recalibracidon, comparacion
con los requisitos metroldgicos para el uso previsto del equipo de medicion, asi

como cualquier sellado y etiquetado requerido”.

En toda industria manufacturera existen instrumentos de medida y a cada
uno de los mismos se les debe realizar este tipo de gestion de medicion, para
alargar su vida util y disminuir el riesgo de generar costos de no calidad en la
organizacion como puede verse en la figura 9.
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Segun (ISO 10012, 2003), “la confirmacion metrolégica no se consigue
hasta que se demuestre y documente la adecuacion de los equipos de medicion
para la utilizacion prevista. Los requisitos relativos a la utilizacion prevista
pueden incluir consideraciones tales como el alcance, la resolucién, los errores
maximos permisibles, etc. Los requisitos de confirmacién metrologica
normalmente son distintos de los requisitos del producto y no se encuentran

especificados en los mismos".

Es importante no confundir la calibracién con los procesos de: ajuste,
inspeccion, verificacion, validacién, evaluacién de conformidad, mantenimiento
0 reparacién. En organizaciones en donde el tema de la confirmacion

metrologica es nulo se comete el error de creer que estos términos son iguales.
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Figura 9.

Proceso de confirmacion metrolégicas
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Fuente: (ISO 10012, 2003).
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7.7.1. Calibracién

Segun (JCGM 200, 2008), “Una calibracién puede expresarse mediante
una declaracion, una funcion de calibracion, un diagrama de calibracion, una
curva de calibracibn o una tabla de calibracién. En algunos casos, pude
consistir en una correccion aditiva o multiplicativa de la indicacién con su
incertidumbre correspondiente”. En todos los casos la calibracion debe ser
registrada en un documento denominado certificado o informe de calibracion,
gue cumpla con los requisitos minimos de la Norma Coguanor NTG/ISO/IEC
17025:2005.

7.7.1.1. Informe de calibracion (certificado)

Segun (Coguanor NTG/ISO/IEC 17025:2005), el informe de calibraciéon
(certificado) es el documento en el cual se reportan los resultados de la
calibracién de los equipos de medicion. Los resultados minimos de todo informe

de calibracion que cumpla con los requisitos son:

. Resultados cuantitativos, como son errores 0 correcciones, e

incertidumbre de calibracion.

o Evidencia de la trazabilidad a laboratorios nacionales que representan la

magnitudes del sistema internacional de unidades (SI).

. Condiciones durante la calibracion.

El informe de calibracién puede ir acompafiado de etiquetas y u o sellos
que identifiquen el estado de calibraciébn o confirmacién del equipo, como:

“calibrado”.
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7.7.2. Verificaciones metroldgicas

“El proceso de verificacion metrolégica implica la evaluacion objetiva de:
las caracteristicas metrolégicas del equipo de medicion obtenidas como
resultado de la calibracion, contra los requisitos metrolégicos establecidos para
el proceso” (La Guia MetAs, 2004-abril). Regularmente este proceso es
realizado por el duefio del instrumento de medida, de dos maneras, una
internamente con sSus propios recursos Yy la otra manera es a través de un

laboratorio de calibracion.

7.7.2.1. Requisito

De acuerdo con (ISO 9000, 2005), el requisito relativo a la calidad se
define como: “necesidad o expectativa establecida, generalmente implicita u

obligatoria”.

En el proceso de confirmacion metroldgica, el requisito se refiere a las
necesidades metrolégicas del proceso, dichas necesidades son conocidas
como la capacidad medicion requerida. La capacidad de medicion requerida se
obtiene mediante el proceso de evaluacion de consistencia metrologica
sugerido por (ISO 9001, 2008).

7.7.2.2. Evaluacion de consistencia
De acuerdo con (ISO 9001, 2008), “la organizacion debera establecer
procesos (confirmacion metrolégica) para asegurarse de que el monitoreo y

medicion puede realizarse y se lleva a cabo de tal manera que es consistente
con los requisitos de monitoreo y medicion (del proceso)”. Este proceso es una
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herramienta util para determinar los requisitos de metrolégicos del proceso en

base a la variabilidad, especificaciones técnicas y riesgo del mismo.

7.7.2.3. Verificacion

De acuerdo con (ISO 9000, 2005), la verificacion relacionada con los
conceptos de examen, se define como: Confirmaciéon mediante la aportacion de

evidencia objetiva de que se han cumplido los requisitos especificados.

7.7.2.4. Inspeccion

De acuerdo con (ISO 9000, 2005), la inspeccion relacionada con los
conceptos de examen, se define como: “evaluacion de conformidad por medio
de observacion y dictamen, acompafada cuando se apropiado por: medicion,

ensayo/prueba o comparacién con patrones.”

7.7.2.5. Evaluaciéon de conformidad

De acuerdo con (ISO 14253-1,1998), “la organizacion debera determinar si
los resultados de la calibracion (errores e incertidumbres) del equipo de
medicion cumplen o no cumplen con los requisitos metrologicos (capacidad de
medicion requerida) establecidos para el proceso mediante la evaluacion de
consistencia”’. De no cumplir con los requisitos el equipo de medicién debe ser
revisado para determinar si necesita algun ajuste y posteriormente debe ser

calibrado nuevamente.
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7.7.3. Decisiones y acciones

“Es el proceso referente a la toma de decisiones y acciones con respecto
a los resultados de la confirmacibn metroldgica incluye: ajuste,
reparacion/mantenimiento, informe de inspeccion, sellado y etiguetado de
identificacion del estado de confirmacion, analisis de intervalo de
calibracion/confirmacion” (La Guia MetAs, 2003-junio). Cualquier decision
tomada debera ser ejecutada internamente con los recursos propios o a traves
de un proveedor externo, estos podran ser laboratorios de calibracién y/o de

ensayo o centros de servicios.

7.8. Buenas practicas de medicion

Es importante y necesario hacer uso de las buenas practicas de medicion

gue se mencionan a continuacion para obtener una medicién de calidad.

7.8.1. Condiciones de medicién y calibracién

Las mismas fuentes de error son inherentes en la calibracion y en el uso
de los recipientes volumétricos. Los recipientes deberan utilizarse de la misma
forma en la que se calibraron, esto es para contener o para entregar. Los
factores que afectan la exactitud volumétrica de los recipientes son los
siguientes (CENAM & EMA, 2009):

. Temperatura

o Equipo e instrumentos de medicion
o Limpieza del material volumétrico
o Lectura y ajuste del menisco
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7.8.1.1. Temperatura

“La capacidad de un recipiente volumétrico varia con la temperatura. Por
este motivo es importante equilibrar el liquido de prueba y el recipiente a la
temperatura de referencia antes de su calibracién. Se considera una buena
practica atemperar ademas del liquido y el recipiente, todo el equipo y material
gue se usara, dejandose por lo menos 12 horas en el laboratorio donde se
realizara la calibracion” (CENAM & EMA, 2009). En muchas ocasiones no se
puede lograr mantener la homogeneidad de la temperatura del recipiente y la

del agua, por tal razon es necesario realizar correcciones por temperatura.

El laboratorio deberé observar la estabilidad de temperatura adecuada, de
acuerdo al recipiente que se va a calibrar. La variaciéon del volumen del
recipiente depende también del coeficiente de dilatacion cubica del material del
gue esta fabricado (CENAM & EMA, 2009).

7.8.1.2. Instrumentos de medicién

"Todos los instrumentos que se utilizan deben estar calibrados con
trazabilidad a patrones nacionales y contar con un documento que lo
demuestre. Ademas deberan contar con un programa de verificacion periddica
gue permita comprobar que los valores de calibracidbn se mantienen. Los
intervalos de verificacion van a depender de la frecuencia y uso de los
instrumentos, se sugiere que sean cada tres meses por lo menos" (CENAM &
EMA, 2009). La balanza, los termémetros, el higrometro y el barémetro, son
instrumentos indispensables en la calibracién de los recipientes volumétricos

por el método gravimeétrico.
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7.8.1.3. Limpieza del material volumétrico

“Para tener la seguridad de que un recipiente de vidrio esta
adecuadamente limpio, éste debera observarse durante el llenado: la superficie
del vidrio debera permanecer uniformemente hiumeda y el menisco se observa
sin deformacion o distorsiones en las orillas" (CENAM & EMA, 2009). Es
importante asegurar que las superficies internas de los recipientes volumétricos
estan suficientemente limpias antes de ser calibrados, ya que cualquier
superficie contaminada afecta el humedecimiento, la entrega caracteristica y la

definicién del menisco.

7.8.1.4. Lecturay ajuste del menisco

Segun (CENAM & EMA, 2009), "al hacer el ajuste del menisco, el utensilio
o recipiente debera colocarse frente una fuente de luz. Si se coloca un material
oscuro por detras del recipiente y aproximadamente 1 milimetro abajo del
menisco, se observa el punto mas bajo del menisco como un perfil oscuro y
claramente visible contra la luz de fondo". La mayor fuente de error asociada
con la determinacion del volumen se encuentra en el proceso de ajuste del
menisco, el cual depende del observador mismo y de la seccion transversal del

cuello donde se localiza el menisco.

En algunos recipientes de vidrio las lineas de aforo son muy cortas, de
solo una cuarta parte de la circunferencia del cuello, bajo estas circunstancias,
es necesario que el operador dirija su vista de acuerdo a su mejor estimacion
del plano horizontal de la linea graduada. Para disminuir el error en la
transferencia del volumen, es importante que se use el mismo criterio de
lectura de menisco durante la calibracion y durante el uso del recipiente
(CENAM & EMA, 2009).
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7.8.1.4.1. Error relativo a la

configuracion de menisco

La mayor fuente de error experimental asociado con la determinacion de
volumen estd en el ajuste del menisco que dependerd de la atencién del
operador, y se relaciona con la seccion transversal de la tuberia donde el
menisco se encuentra (BS EN ISO 4787, 2011). Algunos valores tipicos se dan
en la tabla VII.

Tabla VII.  Error relativo a la configuracion del menisco

) Error en volumen en PL debido al
Error en la posicion del menisco ;
diametro del cuello

mm

5 mm 10 mm 20 mm 30 mm

0,05 1 4 16 35

0,1 2 8 31 71

0,5 10 39 157 353

1 20 78 314 707

2 39 157 628 1414

Fuente: (BS EN ISO 4787, 2011).
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9. METODOLOGIA

9.1. Tipo de investigacion

Por la ubicacién de los hechos en el tiempo la investigacion sera
prospectiva, la informacién de las calibraciones a los medidores volumétricos se
recolecta segin se van realizando las mismas en cada tipo de recipiente

volumétrico de vidrio.

Segun el periodo y secuencia del estudio; el disefio de la investigacion es
del tipo transversal ya que los datos de las calibraciones y fuentes de
incertidumbres en los medidores volumétricos de vidrio son recolectados en un
solo momento y la calibracion hace referencia al mismo instante y bajo esas
condiciones de medicion.

Por la profundidad del estudio de las variables y el alcance de los
resultados, se realizard un disefio de investigacion descriptiva, con enfoque
cuantitativo ya que la recoleccion de la informacion se realiza en un
determinado momento conforme se realizan las calibraciones a los medidores
volumétricos de vidrio, de acuerdo al modelo matematico dispuesto por el
método gravimétrico para la determinacion de volumenes, cuyo motivo es
describir las diferentes fuentes de incertidumbre, estimarlas y determinar el

porcentaje de contribucién de cada una en el presupuesto de incertidumbres.

Por el proposito del estudio se llevara a cabo un tipo de investigacion
aplicada, el resultado de una buena identificacion de las fuentes de
incertidumbre y cuantificacion de estas, determinara la calidad (confiabilidad y
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exactitud) con que se esta midiendo en el Laboratorio de Quimica de la Escuela
de Quimica de la Facultad de Ingenieria de la USAC.

La implementacién de la metodologia para determinar el volumen en
medidores de vidrio por medio del método gravimétrico se realizara en el
Laboratorio de Quimica de la Escuela de Ingenieria Quimica de la Facultad de
Ingenieria de la USAC, que le ayudaré a esta unida a facilitar la ensefianza de
las buenas préacticas de medicion y calibracion de medidores volumétricos de
vidrio, a los diferentes usuarios del laboratorio, quienes seran los beneficiarios

de la misma.

9.2. Area de estudio

La presente investigacion se realizara en el Laboratorio de Quimica de la

Escuela de Ingenieria Quimica de la Facultad de Ingenieria de la USAC.

9.3. Universo y muestra

El universo y la muestra en donde se va a realizar el presente estudio se

describen a continuacion.
9.3.1. Universo
La poblacion en la cual se pretende aplicar los resultados es en las
mediciones volumétricas que utilizan cristalerias en el Laboratorio de Quimica

de la Escuela de Quimica de la Facultad de Ingenieria de la USAC, a todos los

tipos de medidores volumétricos.
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9.3.2. Muestra

Se establecera el numero total de cada tipo de recipientes volumétrico de

vidrio y se escogeran aleatoriamente la muestra representativa para cada tipo.

9.4. Definicion de variables e indicadores

Las variables que se mediran seran variables cuantitativas continuas, las

variables e indicadores que sustentaran la investigacion son las que se indican

en la tabla VIII:
Tabla VIIl. Variables e indicadores
Variable Indicador Instrumento
Volumen Valor del volumen de|e Balanza

agua (cm®) a 20 °C, para | « Densidad el agua
cada tipo de recipiente de | ¢ Densidad del aire

vidrio. e Densidad de las pesas de la
balanza

e Coeficiente de expansion
cubica del vidrio

e Temperatura del agua

Incertidumbre | Incertidumbre expandida | Combinacién de las fuentes de
de la | a un nivel de confianza de | incertidumbre del Tipo Ay Tipo B
medicion 95,45 %, para cada tipo | Ecuacion de Welch-Satterhwait

de recipiente de vidrio.

Fuente: elaboracion propia.
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9.5. Procedimiento para el desarrollo de la investigacion

La investigacion se desarrollara con el proposito de establecer la influencia
de las fuentes de incertidumbre en la medicién en la calibracién de medidores
volumétricos de vidrio, mediante la aplicacion del método gravimétrico. El

procedimiento a seguir en el desarrollo de la investigacion va a ser el siguiente.

9.5.1. Fase |

Para el cumplimiento del primer objetivo se procedera en primer lugar a
realizar el analisis situacional del laboratorio mediante la aplicacion de
entrevistas no estructuras del tipo individual y personal al director de Escuela de
Ingenieria Quimica y a los técnicos que en este laboran, que permitiran la
familiarizacion y la obtencién de informacion, opiniones, referencias vy
conocimientos técnicos precisos y detallada de las actividades que se ejecutan
en el laboratorio, se realizardn preguntas generales, con el propdésito de
conducirla a la identificacion de las condiciones del laboratorio, entre los

recursos que se utilizardn seran grabadora y block de notas.

Se desarrollara un diagnéstico interno y externo a través del analisis
FODA; seguidamente se va a documentar el procedimiento de calibracion para
la calibracion de medidores volumétricos de vidrio cumpliendo con el numeral
5.4.6 de la Norma Coguanor NTG/ISO/IEC 17025, 2005; a través de la
observacion directa que constituye la principal fuente de informacién, ya que
permite visualizar todas las actividades que se llevan a cabo para de esta
manera detectar las condiciones o clima organizacional presentado.

70



Se disefiara de una hoja electronica en formato Excel, para facilitar la
obtencion de los resultados de las calibraciones, a través del procedimiento
documentado se describird la manera de obtener informacién de las lecturas de
los instrumentos de media a través de observaciones directas, el uso del
diagrama de Ishikawa para identificar la causa raiz de las fuentes de
incertidumbre, con el uso de la medidas de tendencia central se cuantificaran

las diferentes incertidumbres estandar de acuerdo a la distribucion de cada una.

El resultado esperado describira la condicién actual del laboratorio y los
factores del entorno interno y externo que afectan el desarrollo de las
actividades del laboratorio. La implementacion de un modelo o metodologia de
estimaciéon de la incertidumbre en la medicion, basada en un proceso
normalizado facilitara la toma de decisiones sobre el control de calidad de la
manera como inciden determinadas fuentes de incertidumbre en la medicion, y

tomar acciones de mejora continua.

Se implementara una planificacion estratégica basada en la definicion de
la vision, mision, principios y valor, y politicas, que permitiran al laboratorio

ejecutar una mejor gestion de la calidad en todas sus tareas.

9.5.2. Fase Il

Para el cumplimiento del segundo objetivo se sumaran cuadraticamente
las incertidumbres individuales (varianzas) y se expandira por un factor de
cobertura k obtenido de acuerdo a los grados efectivos de libertad a través de la
formula de Welch-Satterhwait y la distribucion de t-student con un nivel de
confianza del 95,45 %. Se definirdn acciones necesarias para el control y
registro de la metodologia implementada.
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Resultado esperado: se obtendra el presupuesto de incertidumbres
representado en una tabla, indicandose la contribucién de todas la fuentes de
incertidumbres, el volumen medido a 20 °C, la incertidumbre expandida, los
grados efectivos de libertad, t-student y la incertidumbre expandida, este cuadro
se describira la calidad con que el Laboratorio de Quimica de la Escuela de

Quimica esta realizando sus mediciones.

Otros resultados seran: la mejora de la competencia técnica del laboratorio
al utilizar metodologia normalizadas bajo la Norma ISO, se facilitara la toma de
decisiones en base al control de calidad del desempefio de las condiciones

ambientales, personal, instrumentos y equipos utilizados en la calibracion.
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10.1.

10. TECNICAS DE ANALISIS DE INFORMACION

Medidas de tendencia central y dispersion

Entre las medidas de tendencia central y de dispersion se utilizaran:

Media aritmética simple: la media aritmética o promedio simple se usara
para estimar el valor promedio de las diez pesadas del recipiente vacio y
lleno con agua, en este estudio se usaran para determinar el valor del
volumen a 20°C en la férmula (1).

Varianza: se utilizara en este estudio para determinar la incertidumbre
combinada, cada una de las fuentes de incertidumbre identificada es
elevada al cuadro y representa la varianza de cada fuente de
incertidumbre identificada, y la raiz cuadra de la sumatoria de las

varianzas representa la incertidumbre combinada.

Desviacion estandar de la muestra: se usara para determinar la
incertidumbre estandar atribuida a la repetibilidad de las mediciones (diez
mediciones) realizadas con el recipiente vacio y con el recipiente lleno de

agua, en cada caso se obtendra una incertidumbre estandar.

D.E.ZJﬁ (e —x)? (5)
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10.2. t-student para el nivel de confianza

La incertidumbre expandida indicada se basa en una incertidumbre tipica
multiplicada por un factor de cobertura k, que para una distribucion t de student

con Vg =Y grados efectivos de libertad, proporciona un nivel de confianza de

aproximadamente el 95,45 %, utilizando la féormula de Welch-Satterhwaite
(CENAM & EMA, 2009).

Como se utiliza un nivel de confianza del 95,45 % y el nimero de pesadas
no es mayor a 30, en este estudio se deben calcular los grados efectivos de
libertad V¢t (formula 6) de acuerdo a la distribucion t de student para determinar
el factor de cobertura k correspondiente a este modelo de estimaciéon de
incertidumbre, pudiéndose entender como una variable mas que tiene en

cuenta el posible error cometido con un numero bajo de mediciones.

_ _ ud(Vzo)
Ver = N U (V20) 6)
T
10.3. Tablas, hojas de recoleccién de datos, diagrama de Ishikawa e

histogramas

Las tablas ayudaran a representar los datos obtenidos de las diferentes
fuentes de incertidumbre (ver tabla 1X). Las hojas de recoleccion de datos
serviran para la identificacion de los datos generales de los instrumentos y
equipos utilizados en la calibracion, datos de las pesadas de los recipientes
llenos y vacios, y la valoracion del volumen de los recipientes a 20 °C (ver figura
10).
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El diagrama de Ishikawa se utilizara para describir todas las fuentes de
incertidumbre y poder identificar la causa raiz de todas estas. La representacion
gréfica de la contribucion individual de cada fuente de incertidumbre en la
incertidumbre total, se hara por medio de graficos de barras, y realizar el

analisis necesario de la informacion representada de esta forma.

Tabla IX. Presupuesto de incertidumbres en la calibracion

Magnitud de Coeficiente Grados
entrada X; Fuente de ]Incertidumbre Tipo de Incertidumbre Contribucion 5 % de de
valor x ; |. - : . . de (u i) o )
Fuente de informacion original distribnuciéon estandar - u i (y) conribuciéon libertad
sennsibilidad
incertidumbre v
Mb
Repetibilidad mediciones A, normal n-1
- B,
Resolucion Balanza 100
rectamgular
- " certificado de
Calibracién " . B, normal, k 50
calibracion
Mc
Repetibilidad mediciones A, normal n-1
- B,
Resolucion Balanza 100
rectamgular
. " certificado de
Calibracién " - B, normal, k 50
calibracion
Densidad del
calculada 100
agua (T)
Densidad del
: calculada
aire
Densidad de . B,
referencia 100
masas rectangular
Coeficiente
. . B,
de expancion referencia 100
L rectangular
cubica
Temperatura
” . B,
Resolucion Termometro 100
rectangular
Calibracion certificado de
. Lo B, normal, k 50
del termémetro calibracion
Estabilidad de observacione B, 100
la temperatura s en pruebas rectangular
Incertidumbre estandar combinada cnt
Grados efectivos de libertad
t student al 95,45 %
Incertidumbre expandida cnt

Fuente: elaboracion propia.
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Figura 10. Hoja de recoleccion de datos

PROTOCOLO DEEN O PARA APARATOS VOLUMETRICOS

1. Aparato:
Volumen nominal: Realiz6:
No. Serie: Fecha:

Codificacion interna:

2. Dafios: ninguno

tipo de dafio

dano eliminado

w

Fallo de funcién: ninguno

tipo de fallo

oo ooo

fallo eliminado

4. Condiciones ambientales:
Temperaturadel ambiente (tInicial: °C Final: °C
Temperaturadel agua (T ,): Inicial: - eC Final: - °c
Presiéon atmosférica (p): Inicial: T hPa Final: ~ hPa
Humedad Relativa (hr): Inicial: % Final: - %
5. Balanza: Capacidad: g d: g No. Serie:
6. Valores de pesadas del control gravimétrico:
i Recipiente Vacio Mb (g) Recipiente Lleno Mc (g)
1
2
3
4
5
6
7
8
9
10

7. Valoracién del control volum étrico:

Densidad del agua (p »): glcm®
Densidad del aire (p , ): glem? P a = 0,34844p -0,009(hr)*exp(0,061)
Densidad de las pesas (pg): glem? 273,15 +t

Coeficiente de expansion volumétrica (« ):

= 1

Myp Tszi = g
1

M. :T > Meci = g

V20=(M5—Mb) *(ﬁ) *(1—%)*(1—0:@,4 -20))

Valor del volumen a 20 °C = cm?

Realizé: Fecha:

Fuente: elaboracion propia.
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10.4. Presentacién de resultados

Un ensayo cuantitativo produce siempre un valor, que debe expresarse

preferiblemente en unidades del Sistema Internacional de Unidades (SI).

Una vez calculada la incertidumbre expandida para un nivel de confianza
dado (generalmente el 95,45 %), el resultado del ensayo y la incertidumbre
expandida Y deben expresarse como y = U y acompafarse de una indicacion

del nivel de confianza, que dependera de la naturaleza de la distribucion de

probabilidad.

La expresion del resultado debe ser de la forma:

Y=yxU (7)

Si se expresa como una incertidumbre expandida se indicar el nivel de

confianza y el valor del factor de cobertura k utilizado (ver tabla X).

Tabla X. Informe del resultado de la calibracion

Valor del volumen a 20 Incertidumbre Grados de libertad
°C expandida a 95,45 % v
cm® + cm’ k

Fuente: elaboracion propia.
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11. CRONOGRAMA DE ACTIVIDADES

A continuacién se presenta la figura 11, en donde se hace la descripcién

de las tareas a ejecutar y el periodo programado para su desarrollo.

Figura11. Cronograma de actividades

ene-13 | feb-13 | mar-13 | abr-13 |may-13 [ jun-13 | jul-13

, | Duracion | dic-22
Id. Nombre de tarea Comienzo|  Fin N
(semanas)

[}

03/12
28/01
25/02

15/04

22/04
29/04

01/07

08/07

15707
22707

[y
<
N
-

o
<
5
o

I}
S
Rl
o

01/04
08704

o oy
Q S
N <
o o

24706

< 2
o <
S N

1 | Andlisis de la Situacion actual del laboratorio | 17712113 | 100113 | 4

2 |Elaboracion de FODA 140013 | 010213 3

3 |Elaboraci6n de la planficacion estatégica 040213 | 2202121 3

4 (Documentar el procedimiento de caliiacion | 25/02/13 | 00013 | 1

5 [Disefiar hoja de célculo en Excel 040313 | 080313 | 1

6 | Calibracion de meidores de vidrio 110313 | 030513 8

7 [Digitalizacion de resultados de las caliraciones | 06/06/13 | 17105113 | 2

8 [Controly registro 0613 | 240513 1

9 | Andlizar el resultado de las calibraciones 20105113 | 07106113 2

1

o

Elabhoracion del Informe final 10/06/13 | 2806113 | 3

1

—

Entrega del Informe find 29/06/13 0

Fuente: elaboracién propia.
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12. FACTIBILIDAD DEL ESTUDIO

Los recursos fisicos y financieros necesarios para poder llevar a cabo el
presente estudio se dividen en tres rubros, servicios personales y servicios no
personales y materiales, equipos y suministros como se puede apreciar en la
tabla Xl; previo autorizacion de la Escuela de Ingenieria Quimica, se realizara el
estudio de investigacion propuesto, permitiendo acceso a informacion y uso de

otros recursos necesarios.

Tabla XI.  Recursos fisicos y financieros

RUBRO Costo | Subtotal (Q) | Total (Q)
unitario
(Q)
Servicios personales
Estudiante de postgrado (8 meses) 125,00/h 25000,00
Estudiante de pregrado (8 meses) 50,00/h 10 000,00
Asesor de tesis 2 500,00 2 500,00
Capacitacion en calibracion de volumenes 2 500,00 2500,00| 40000,00
Servicios no personales
Energiaeléctrica 850,00
Impresion, encuadernacion y reproduccion 2 000,00
Transporte 2 500,00
Calibracion de balanzas 500,00 1000,00
Agua desionizada 200,00 6 550,00
Materiales, equipos y suministros
Termémetrocon d=0,2 °C 700,00 700,00
Termémetrocon d=0,1°C 900,00 900,00
Higrometrocon d = 5% 700,00 700,00
Barémetro con d= 1 kPa 900,00 900,00
Papeleriay Utiles 500,00
Equipo audiovisual 250,00 750,00 4 450,00
Otros
10% de imprevistos 5100,00
Total 56 100,00

Fuente: elaboracién propia.
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En el rubro de servicios personales, no se realizara inversion, sino, que se
planificara cada uno de los elementos. Para contar con el personal, se solicitara
a las autoridades de la Escuela de Ingenieria Quimica el tiempo e informacion

pertinente para poder apoyar la investigacion.

En lo que respecta al rubro de servicios no personales a excepcion de la
energia eléctrica los demas elementos seran proporcionados por el estudiante

de maestria que realiza el estudio.
Con respecto a los materiales, equipos y suministros, no se harad una

inversion, pues cada uno de los elementos descritos en la tabla XI también

sera proporcionado por el estudiante de maestria que realizaréd la investigacion.
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