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Distribuciones de probabilidad

Caso practico 1

Segun las especificaciones de la Recomendacion Internacional OIML R111 la densidad de una pesa
patron de 50 g de clase F1 esta comprendida entre 7270 kg/m3 y 8890 kg/m3. El usuario de dicha masa
no conoce el valor exacto de la densidad de su masa pero, en cambio, puede hacer una suposicion
razonable que le solucionara el problema: puede suponer que el valor de la densidad de su masa tiene
exactamente la misma probabilidad de ser cualquiera de los valores contenidos en dicho intervalo.

Con esta informacion, indicad que distribucion de probabilidad se podria asignar a la densidad y
calculad el valor medio y la desviacién tipica.
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Distribuciones de probabilidad

Solucién caso practico 1

Puede asignarse una distribucion de probabilidad rectangular ya que cualquier valor es equiprobable en el
intervalo definido.

3890+ 7270 _ ¢t ta/m

Media: D=

8890 —7270
Desviacion tipica: s = 727 = 468kg / m’
243

El valor de la densidad sera: o = (8080 +468) kg / m’
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Distribuciones de probabilidad

Caso practico 2

Para determinar la masa de un objeto, se decide pesarlo diez veces en una balanza cuya division de
escala es 0,1 g. Las medidas se realizan en un almacén en el que no se tienen controladas las
condiciones ambientales, la balanza se encuentra al lado de un horno mufla, hay una corriente
constante de aire y la balanza esta situada cerca de una maquina que produce vibraciones mecanicas.
Los resultados obtenidos se presentas en la siguiente tabla:
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Calcular la media aritmética y la desviacién tipica de esta serie de medidas. podriamos decir que la
desviacion tipica calculada es la incertidumbre de la medida o influiran otros factores? 4 en ese caso que
factores pueden afectar en la medida que hemos

realizado?

¢, Qué tipo de distribucidn crees que sigue esta muestra?

¢ Por qué factor habria que multiplicar la desviacion tipica para obtener un area bajo la curva de la
distribuciéon de un 95,45%?
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CONCEPTOS DE ESTADISTICA

Solucién caso practico 2

Media aritmética Z”:
X.
;_ P l En nuestro cason = 10
n
- 50,1+50,1+50,0+50,2+50,3+50,1+50,2+50,0+50,3+50,1
X = =50,14 g
10
Desviacion tipica
1 -2 i 1 2| 3 | 4 5 |6 7 8 | 9 | 10
S n_IZ(xi—x) x-x2 | 0| 0 [001|001| 004 | 0] 001 [001|004] O

S:\/Tll(0+0+0,01+0,01+O,O4+O+O,Ol+0,01+O,O4+O) =0,108 g
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CONCEPTOS DE ESTADISTICA

Solucién caso practico 2

La desviacion tipica solo es una contribucion (estadistica) a la incertidumbre total de la medida. Otra
contribucion importante seria la division de escala o las condiciones ambientales que no pueden
controlarse.

Existen otros factores que influyen en la medida. En el ejemplo:

v Gradientes de temperatura (balanza al lado de una mufla)

v Vibraciones (balanza al lado de maquina)
v Corrientes de aire

Estos factores pueden corregirse facilmente simplemente moviendo la balanza de sitio, con lo que se

eliminaria la posible dispersion provocada por ellos.
Si esto no es posible se convertiran en magnitudes de influencia de las que habra que evaluar su efecto

para incluirla en la incertidumbre de medida.
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CONCEPTOS DE ESTADISTICA

Solucién caso practico 2

¢, Qué tipo de distribucion crees que sigue esta muestra?
¢ Por qué factor habria que multiplicar la desviacion tipica para obtener un area bajo la curva de la

distribucion de un 95,45%"7?

Con 10 medidas, podemos considerar una distribuciéon normal (aunque en bibliografia podemos
encontrar que el tamano minimo de la muestra deberia ser de n=30)

En esta hipotesis, para asegurar el 95,45% > k=2

En el caso de considerar una distribucién t-student con n-1 grados de libertad (en el ejemplo 9 grados
de libertad). Acudiendo a las tablas con a=0,025 (correspondiente al 95%) y 9 grados de libertad:
t=2,26
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CONCEPTOS DE ESTADISTICA

Caso practico 3
El fabricante de un matraz establece que el volumen es (100 + 0,1) ml a 20°C.

Determina la distribucion de probabilidad mas apropiada, calcula la media y la contribucién a la
incertidumbre debida a la variacion del nominal dado por el fabricante
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CONCEPTOS DE ESTADISTICA

Solucién caso practico 3

La distribucion de probabilidad mas apropiada seria la triangular ya que el
valor nominal es el mas probable

Media y contribucion a la incertidumbre:
_100,1+99,9

=100 ml

s=u(x)= 100,1-99,9 =0,04 ml

2J6

En caso de duda, APLICAR LA RECTANGULAR
_ 100,1+99,9

P

=100 m/
100,1-99,9

23
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CUANTIFICACION DE LA INCERTIDUMBRE

Caso practico 4

De los siguientes conceptos, indica cuales son MAGNITUDES DE INFLUENCIA y cuales pueden
considerarse CONTRIBUCIONES A LA INCERTIDUMBRE

- El error (o correccion) de calibracion
- Condiciones ambientales

- Las tolerancias

- El operador

- Las especificaciones de fabricante

- Las propiedades de la muestra
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CUANTIFICACION DE LA INCERTIDUMBRE

Solucién caso practico 4

Error: No es una magnitud de influencia. Tiene que ver con la exactitud del instrumento calibrado. Debe
considerarse como fuente de incertidumbre (si al usar el instrumento decidimos no corregir las lecturas)

Condiciones ambientales: Si, son una fuente de incertidumbre, es una magnitud de influencia que habra
que tener acotada o evaluar su importancia en la medida

Las tolerancias: No es una magnitud de influencia. Son limites de aceptacion elegidos para un proceso o
producto. Pueden considerarse como fuente de incertidumbre en algunos casos.
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CUANTIFICACION DE LA INCERTIDUMBRE

Solucién caso practico 4

El operador: No es una magnitud de influencia. Es una fuente de incertidumbre que en algunos casos de
debera evaluar (con analisis intermedios de precisién). No confundir con los errores que puede cometer el
operador o técnico, éstos se deberian evitar trabajando con cuidado, con procedimientos bien definidos y
verificando la tarea.

Las especificaciones: No son una magnitud de influencia. Indican lo que se espera de un producto en
cuanto a su calidad. En algunas ocasiones podremos hacer uso de las mismas para considerar una
determinada fuente de incertidumbre.

Las propiedades de la muestra: La heterogeneidad de la muestra o la falta de repetibilidad, es una

propiedad intrinseca. No es una magnitud de influencia pero es una fuente de incertidumbre que habra que
evaluar en los ensayos.

@ (o7 \Nj > 4 www.caltex.es | TU PROVEEDOR UNICO EN CALIBRACION | | Av. Juan de la Cierva y Codorniu 10, Parque tecnoldgico de Paterna (Valencia) CP: 46980 - Spain | TLF: +34 961 82 99 02




CUANTIFICACION DE LA INCERTIDUMBRE

Caso practico 5

Determinar la expresion de la incertidumbre expandida de una magnitud, Y, que depende de otra
magnitud (X) segun la siguiente funcion modelo:

Y =AX2+BX

siendo Ay B constantes.
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CUANTIFICACION DE LA INCERTIDUMBRE

Solucién caso practico 5

Aplicamos la ley de propagacién de varianzas para obtener una expresion de la incertidumbre tipica:

2
U, = or u> =(2AX +B)’u:
0X
u, =(2AX + B)u,

La incertidumbre expandida (U = k-u):

U, =k'(24AX + B)u,
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CUANTIFICACION DE LA INCERTIDUMBRE

Caso practico 6

Se desea determinar el area (S) de una superficie con forma triangular y su incertidumbre tipica, u(S)
Para ello se realizan las siguientes medidas:

base, b = (30 £ 1) mm
altura, h = (60 £ 3) mm

@ (o7 \R[3 4 www.caltex.es | TU PROVEEDOR UNICO EN CALIBRACION | | Av. Juan de la Cierva y Codorniu 10, Parque tecnolégico de Paterna (Valencia) CP: 46980 - Spain | TLF: +34 961 82 99 02




CUANTIFICACION DE LA INCERTIDUMBRE

Solucién caso practico 6

El area de un triangulo es:

3060

S =900 mm’*

u(S) = \/(%u(b)j +(§u(h)) = \/(?1) + (%3) =54, 1mm’
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CUANTIFICACION DE LA INCERTIDUMBRE

Caso practico 7

Calcula la incertidumbre expandida en los dos casos siguientes correspondientes a una medida de
masa:

i) Incertidumbre tipica: u(y) = 1g
Contribucion a la incertidumbre por falta de repetibilidad: u(rep) = 0,1 g
N° de repeticiones en el ensayo de repetibilidad: N=3

i) Incertidumbre tipica: u(y) =1g

Contribucién a la incertidumbre por falta de repetibilidad: u(rep) = 0,9 g
N° repeticiones: N=3
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CUANTIFICACION DE LA INCERTIDUMBRE

Solucién caso practico 7

Para obtener la incertidumbre expandida hace falta multiplicar por un factor de cobertura, k, adecuado. En
este caso, la condicidn de normalidad no se cumple (solo hemos realizado 3 medidas). Habra que calcular k
por medio de la expresion de Welch-Satterthwaite

4
u
:& ve 1 11 2131 4151617181101 2]5] =
ef M M4( )
ZLy k11397 | 453 | 331 | 287 | 265 | 252 | 2.43 | 2.37 | 2.28 | 2,13 | 2,05 | 2,00
m=1 Um

i) p o 11 k=205 U=2,05
) v, =— o = Foog0r = 20000 gd! —> : —> g

mzz; v, 2
.. N u*(y) 3 1* L _
II)Uef_iui(y)_W_20,6561_3’O4gdl = k=331 ) U=331g
m=1 Uy 2

@ (o7 \Nj > 4 www.caltex.es | TU PROVEEDOR UNICO EN CALIBRACION | | Av. Juan de la Cierva y Codorniu 10, Parque tecnoldgico de Paterna (Valencia) CP: 46980 - Spain | TLF: +34 961 82 99 02




CUANTIFICACION DE LA INCERTIDUMBRE

Caso practico 8

Calcula el factor de cobertura apropiado para expandir la incertidumbre tipica considerando los datos
del caso practico 2.
Considerad que la incertidumbre tipica en dicho ejemplo es u=0,25 g
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CUANTIFICACION DE LA INCERTIDUMBRE

Solucién caso practico 8
DT Media=50,14 g
S 50,1 u=025g
P 50,1 $=0,1074 g
L 500 s 01074 oo
4 ggg w In N0
“ 50,1 Obtenemos los grados efectivos de libertad (Welch-Sattherwaite)
50’2 3 u4(y) 3 0,254 3
ol 50,0 Ver = i = 003399 = 26326.18
B 503 e
’ m= Um

BETEN 501

Ve ] 2 3 4 S 6 7 8 10 20 50 © -

k 1397 | 4,53 | 3,31 | 287 | 2,65 | 252 | 243 | 237 | 228 | 213 | 205 | 2,00 K_2’05
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CUANTIFICACION DE LA INCERTIDUMBRE

Caso practico 9

Determinar la expresion de la incertidumbre expandida de una magnitud, Y, que depende de dos
medidas independientes (X, Z) segun la siguiente funcion modelo:

AX+Z
Z

Y

siendo A una constante.
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CUANTIFICACION DE LA INCERTIDUMBRE

Solucion caso practico 9

Aplicamos la ley de propagacion de las varianzas para obtener la incertidumbre tipica:

2 aY ? 2 6Y ? 2 A ? 2 _AX ? 2 A ? 2 X ? 2
Uy, =|— | u .+ —|u,=\—|u + — Uz == | U+ = | Uy
oX oz VA Z VA Y4
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CUANTIFICACION DE LA INCERTIDUMBRE

Caso practico 10

Determinar la expresion de la incertidumbre tipica de una magnitud, Y, que depende de dos medidas
independientes (X, Z) segun la siguiente funcion modelo:

g
Z

Teniendo en cuenta que las magnitudes de entrada X y Z se encuentran correlacionadas.
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CUANTIFICACION DE LA INCERTIDUMBRE

Solucion caso practico 10

2 2
uﬁz(a—yj ui+(6—yj u§+2(ayj(ayju(X,Z)
0X /4 oX )\ oZ
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CALIBRACION. INCERTIDUMBRE CALIBRACION

Caso practico 11

Obtener los errores y la incertidumbre de calibracion de un pie de rey teniendo en cuenta la informacion sobre el
procedimiento y resultados de la calibracion que se detallan a continuacion.

El instrumento es un pie de rey de 400 mm de alcance maximo y division de escala de 0,01 mm.

Como patrones de calibracic’)n: el Laboratorio dispone de bloques patron longitudinales de nominales: 50 mm, 100 mm,
200 mm, 300 mm, 400 mm. Estos se encuentran calibrados por un Laboratorio Acreditado por ENAC y dentro de su
periodo de calibracion.

La calibracion se lleva a cabo desde 0 mm hasta el alcance maximo, en puntos distribuidos de manera uniforme, por
ejemplo: 50 mm, 100 mm, 200 mm, 300 mm, 400 mm, realizando diez medidas en cada nominal, tal y como se deberia
reflejar en el procedimiento de calibracién.

La calibracion tiene lugar en un local donde las condiciones ambientales se encuentran controladas, ademas, se

registra la maxima variacion en los valores de temperatura y humedad durante la calibracion.
Los datos obtenidos de la calibracidn se presentan en la siguiente tabla:
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CALIBRACION. INCERTIDUMBRE CALIBRACION

Caso practico 11

Nominal Medidas

Xoi (mm) Xcij (mm)
j 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
50 50,00 50,00 50,02 50,01 50,00 50,03 50,00 50,00 50,01 50,00

100 100,00 100,00 100,00 100,00 100,00 100,00 100,00 100,00 100,00 100,00
200 200,00 200,00 200,01 200,00 200,00 200,00 200,00 200,00 200,00 200,01
300 300,00 300,00 300,00 300,00 300,00 300,00 300,00 300,00 300,00 300,00
400 400,03 400,00 400,02 400,00 400,00 400,00 400,01 400,01 400,03 400,00

Para cada nominal se tomara la media como el valor representativo de las lecturas del instrumento

Como contribuciones tipo B considerar:

*Patrones empleados: La incertidumbre de los bloques patron viene dada por la expresion (segun el certificado de
calibracion): U, = + (0,5 + 0,01-L;) um, siendo L, la longitud nominal de cada bloque patron (en mm). En todos los casos
el factor de cobertura es k=2.

*Deriva de los patrones: Se estima la deriva de los patrones, obtenida del estudio del histérico de calibraciones como
0X,, = +0,8 ym. Se considera una distribucion rectangular para esta contribucion.
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CALIBRACION. INCERTIDUMBRE CALIBRACION

Solucion caso practico 11

Se calcula la media y la desviacion tipica para cada nominal

Nominal Media Desuv. tipica

Xoi (Mm) Xei (mm) s(mm)
50 50,01 0,0106
100 100,00 0,0000
200 200,00 0,0042
300 300,00 0,0000
400 400,01 0,0125

Se toma la media como el valor representativo de las lecturas del instrumento, procediendo a calcular el
error de calibracion para cada nominal como: E_ = X -X;;

Nominal Media Error (mm)
Xoi (Mm) Xci (mm)

50 50,01 0,01
100 100,00 0,00
200 200,00 0,00
300 300,00 0,00
400 400,01 0,01
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CALIBRACION. INCERTIDUMBRE CALIBRACION

Solucion caso practico 11

A continuaciéon se enumeran las contribuciones que se han considerado mas relevantes para el calculo de
la incertidumbre de calibracion:

Contribuciones Tipo A:

1. Contribucién debida al numero de repeticiones: u . =—=

siendo s la desviacion tipica antes calculada y n el numero de medidas (en este caso 10).

Contribuciones Tipo B:
U

0i

Pi:k

0i
Esta incertidumbre viene dada por la expresion: Uy = + (0,5 + 0,01-L;) um, siendo L, la longitud nominal de
cada bloque patrén (en mm). Segun el certificado de calibracién, k=2

2. Patron de referencia: U
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CALIBRACION. INCERTIDUMBRE CALIBRACION

Solucion caso practico 11

0X,.
3. Deriva del patréon:  u,, =—="

ol \/g

siendo 0X,; = +0,8 ym. Este valor es una estimacion de la deriva de nuestros patrones, obtenida del estudio
del histérico de calibraciones.

_EJ2
J3

siendo E la division de escala del pie de rey

4. Division de escala:  u,

Aplicando la ley de propagacion de varianzas, obtendremos la incertidumbre tipica en cada punto de
calibracion como:

2 2 2 2
u, —\/um. tu, Uy U
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CALIBRACION. INCERTIDUMBRE CALIBRACION

Solucion caso practico 11

Multiplicando la incertidumbre tipica por el factor de cobertura k=2, se obtiene la incertidumbre expandida
en cada punto de calibracién

Uci =k Ui

Aplicando las anteriores ecuaciones a cada punto de calibracion se obtienen los siguientes resultados:

Xoi  Repetibilidad Patron Deriva patron Div. escala Incert. Incert_.
(mm) (mm) (mm) (mm) (mm) tipica (mm) expandida
(mm) (k=2)

50 0,0033 0,0005 0,0005 0,0029 0,0045 0,009

100 0,0000 0,00075 0,0005 0,0029 0,0030 0,006

200 0,0013 0,00125 0,0005 0,0029 0,0034 0,007

300 0,0000 0,00175 0,0005 0,0029 0,0034 0,007

400 0,0039 0,00225 0,0005 0,0029 0,0054 0,011
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CALIBRACION. INCERTIDUMBRE CALIBRACION

Caso practico 12-
13-14

CALIRRACIIN  DE INTRUMENTO DE FESALE

Nomera: {0 008 2007 . I " Numern: (0 DOK F007

CARACTERISTICAS TECNICAS DEL INSTRUMENTO

Claze igidn: IIT

INSTRUMENTO BASCULA TOLVA
Max (kgs): 600 Min (kgs):
FABRICANTE GRAVITON e (kas): 0.100 d (kgs): 0.100
Tipo de Bdscula:
MODELO GA7 T

ELECTRONICA
NUMERD DE SERIE

PETICIONARIO Dispositive Receptor (plataforma);

TOLWA METALICA HIBRIDA 1000 mem x 1000 rm
FECHA DE CALIBRACION i4 / 03 / 2007 Sioasitive =
us0 ; PROPIO REF. INTERMNA : B -I-NII\I:II- Nimeno de apayos: & Mo células 1

Célula de carga Marca: SENSOCAR
FECHA DE EMISION I.G;’ﬂ!!!.ﬂﬂ? :-'_'-uﬂill.;:mnl Eé -
A Dispositive guﬂ[ga[g' .[\:

ELECTRONICO GRAVITON MOD.GA? ne
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CALIBRACION. INCERTIDUMBRE CALIBRACION

Caso practico 12-13-14

CALIBERACION DE INTREMENTO BE FESATE

Wiamern: CC DY 2007

F || ¥ Trazabilidad;
patnmnes wtiltaados b sido ealib v lak
wihi | i &l i o © ¥ e T
i, s 1 waarputs e liar e I d
Himaibiabe
i 5 pue |

el Feillsmnda difcTrm
iestn uny mdxime de 500 Kg, enlocadss b ¢
RESULTADO POSTTIVO

Fuocha de amision

16 MARLD 2007
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CALIBRACION. INCERTIDUMBRE CALIBRACION

Caso practico 12-13-14

LABORATORI0
NETROLOGIA

CERTIFICADO DE CALIBRAGION

Cenificate of catibration

Nimero
Marmbar 107-8

Pagina 1da 6 pagines

Page 16 6 pages L0

LABORATORO
HETROLOGIA

OBJETO
item

MARCA

MODELO
Model

IDENTIFICACION
Ientfication

SOLICITANTE
Applicant

FECHA'S DE CALIBRACION
Datsls of calitration

Balanza eloctrdnica menopleto, indicacién digiel
Scaltec
48200C8

57840009

—
-

(0410r2007

Sigrataios autorzadols
Autorizd signaoytes

Jalodo Laboratorlo
firma elecirénica
39.953, 16600000000

Fecha da smisién
date of iss0
Aprobado por: 4 de octutie de 2007

3
Jofade Latoralcrio

NUMERO:  107-B

LI\?E'I?F?O,L}.TSSE CERTIFICADO Fecha: 410407

DE CALIBRACION Pigan1deé

. . i aboratorio motrolagia e

CLIENTE: —
DIRECCION: _
Ubicacién Alicante AREA: Laboratorio
1_REVISION GENERAL

La miquina 3¢ somete a una revisidn de mantenimicnto anual. Se revisa especialmentc ol sistema de medida de la
escalas.

REPARACIONES

HNo ze realizan.

AJUSTES

No se realizan,

PROCEDIMIENTO DE CALIBRACION

La calibeaciGa se realiza por comparaci6n con masas patsée. El métod seguido paca realizas la calibeacién y la
clasificacién se describe en el peocedimiento PEC-ATME-02.

INCERTIDUMBRE

“La incertidumbee expandida de medida se ha obienido mulsplicando i incortidumbre tipics de medicién por ol factor
de cobestura k=2 que, pazs una distsbucién normal, corzesponde  una probakilidad de cobestura de aproximadt

€l 05%. La incetidumbee tipica de medida se ha determinado confosme al d EAL-R2" La incertidumbre s6lo
se refiece al momento de la calibracioa y 06 incluye efectos a hugo plazo

TRAZABILIDAD

Los patrones de masa utilizados en 1 reslizacion de la calibeacién del instrumento objeto del presents cestificado
poscen trazablidad & patrones nacionales de mass, via laboratorios acreditados por ENAC.

Los patrones utilizados pacs matesializar los puntos de calibracién son de dase F2 y s¢ encuentman identificados con ol
codigo CMB PFAR
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CALIBRACION. INCERTIDUMBRE CALIBRACION

Caso practico 12-13-14

LABORATORIO NOMERO:  107-B

H CERTIFICADO Fechw 411047
METROLOGIA DE CALIBRACION Pigian 3 6
v - — - - &POC-06 542
S Laboratorio melroiogis
CLIENTE: I
DIRECCION:
Ubieacion Alicante AREA: Laboratodo
7 CONDICIONES AMBIENTALES R
Temperatzra durante la calibracidn: MIN: 2 "C. MAX: 2

La calibraciém se ba efectuado en ol ambiente nosmal del lugar de realizaciéa, habicado comprobado no obstante la
estabilidad de dicho ambiente, segin los criterios descritos en la norma UNE - EN - 45501

§ DESCRIPCION DEL INSTRUMENTO CALIBRADO

Tipo de mégquina: Balanzs electrdnica monoplsts, indicacita digitl N° de serie: 57840007
Fabricante: Cobos N de escalas: 1
Modslo: dB200CH

Capacidad: . 8000,00 g Resclucién: 0,001 3

9 INSTRUMENTOS QUE INTERVIENEN EN LA CALIBRACION

Tedos los instrementos que intervienen se encuentran descritos 4 coatnuacion:

_____ INSTRUMENTOS PATRONES - o
Codigo Dezcripcidn Rango Clase N Cemificado y vencimicnte
E-301 Temémetza 0-100°C 1 TTMA 042372 - 10/2008
INSTRUMENTOS AUXILIARES

10 _TECNICO CALIBRADOR

NUMERO:  107-B

LABORATORIO
A CERTIFICADO Fecha:  4/1007
METROLOGIA DE CALIBRACION i
Laboratorio metrologia
CLIENTE: ——

DIRECCION: w
Ubicacin Alicante : Laboratorio

11__RESULTADOS DE LA CALIBRACION

| | Balanza electrinica moncplato, indicacién digital _|Fabricante: | [ Cobes
[ deserie: | STR0009 Modeia: [ GB200CH
ESCALAI Fabricante: Cobos
N" de serie 57840000 Modelo: d8200CH
I
Tipo de escala; _ Digital Capacidad: 8000,00 | g
a (%) 0,01 Resolucion: _0,001 | ]
masa patrdn  indicacién  error de indicacin  Incartidumbra |
P m 1 E(Kg) u
0 0,00 0,0000 0 0.00
1 10,00 9,9900 oM +-0,0025
.2 2500 24,9800 0,02 +0,003 g (&=2)
3 50,00 49,9200 0,08 0,00 (c=3)|
4 100,00 95,9000 0.1 -+-0,005 g (=)
5 200,00 | 198,800 EXT [+-0,006. 3 (=2
[ 500,00 ) 49,2000 08 +001 g (=2)
7 1000,00 § 10000000 ] 40012 g (=T
[] 1500,00 | 1458,0000 2 0,1 g (k=2
9 2000,00 | 1997,0000 ) .A-o,zﬁn:ﬁ
10 4000,00 | 39950000 -5 4022 g e
1 6000,00_| 5998,0000 2 04 g (k=
12 B000.00 | 7989,0000 | BT 042 g
0 0,00 0,060 [ 500 |

Ademas se ha caracterizado el funclonamiento del instrumento en cuanto a su componanmiento a canga cesceniraca, obteniendo
a inicacitn para un valor de masa de referencia, situada en las zonas detallades en el croquis adjunto.

indicadar

[masa roforoncia T 3600 Jo {

ona o __ 1 1 [ 2 3 | 4
6877 | 180012 | 14saz | 1500 | 1as92s
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CALIBRACION. INCERTIDUMBRE CALIBRACION

Caso practico 12-13-14

CERTIFICADO DE CALIBRACION

Certificate of Calibration

hmate 3039-705

Number
Pagina 1 de 4 paginas
Page of pages

CALTEX SISTEMAS, S.L
LABORATORIO DE CALIBRACION
Av. Juan de la Cierva, 10. 46980 Paterna (VALENCIA)

OBJETO INSTRUMENTO DE PESAJE (IPFNA)

BALANZA MONOPLATO
MARCA METTLER TOLEDO
MODELO KA30-3 COMPARATOR
IDENTIFICACION CODIGO 5008

N° SERIE 2280252
SOLICITANTE CALTEX SISTEMAS SL

AVDA JUAN DE LA CIERVA. 10, N-7

46980 PATERNA VALENCIA

FECHA/S DE CALIBRACION 19/01/2018

Signatario/s autorizadol/s Fecha de emisién

Authorized signatory/ies Date of issue
(e VOMO 5 Rafael Juan Jiménez Villar
(@cATEX )  Revisién martes, 23 de enero de 2018

N CALi P 2018-01-23 09:46+02:00

Responsable del centro

Eie COriNcans 5e expios 08 SCUErS CON L35 CONTCIONES G8 1A SCTEATION CoNCedios ot ENAC Gus ha COmprobado 135 CIpackiases de medoa y su
arabiioas a parones RACONES o FleMacnaes

ENAC es el frmante del Acuerdo de Reconocimiento Mutuo (VLA) de caRbracion de European Cooperation for Accreditation (EA)y e international
Laboratory Accreataton Cooperation (ILAC)

Esie cerificads no podra ser reproducic parciaimente 5 13 3probacion por escrit del laboratons de calbrackon CALTEX SISTEMAS.

Tres certincate i 153u6d In SCCOMIANCE WIN Ihe CORBTONS Of ACCTEGRATON Qranten by ENAC WHiCh I 35585564 INe MESSUEMEnt CADIIIY of the
laboratory and fs traceabiity 1o national standards.

ENAC 15 one of the sionatures of the MuREateral Agreement of the ELropean COODEration for ACCreditaton (EA) and the Infernational Lanoratory
Accreditation Cooperation (ILAG).

Tris ceriificaie may not be partially reproduced, excest wih the prior writien permission of the Bsuing laboratory CALTEX SISTEMAS.

A CALTEX cotabors con ef media MPRESION A DOBLE CARA ver M0

CERTIFICADO DE CALIBRACION
3039-705

Pagina 2 de 4 paginas
Page of pages
El resultado de las medidas incluidas en el presente certificado ha sido obtenido LM-PC-01

aplicando el procedimiento N°.
The measurement results reported in this certificate were obtained following

CONDICIONES AMBIENTALES DE CALIBRACION:

Temperatura: (20.5~23.6) *C Condiciones ambientales 8020
Humedad Relativa (40.6 ~31.3) %Hr medidas con el patron:

PATRONES EMPLEADOS
Patrones empleados 5019 5020

CONDICIONES DE CALIBRACION DEL INSTRUMENTO:

Rango del instrumento: Oa30kg

Rescluciénies: 000001 kg

Rango de calibracion 1a20kg
NOTAS:

Lugar de las medidas: Instalaciones permanentes de CALTEX SISTEMAS

El valor de la gravedad local en las instalaciones de Caltex Sistemas es, g=0,80108444
m/s2

Elinstrumanto se encuentra nivelado antes de realizar las medidas. . El instrumento no ha sido nivelado

La realizacion del ajuste de usuario indicado, siempre que el del se estable en
cuanto al resto de p enla (excentricidad, repetibilidad, etc) llevara al instrumento al
estado previo a la calibracién, con lo que los resultados del presents: o no quedarian

Todo ajuste al instrumento distinto al ajuste de usuario indicado puede invalidar los resultados del presente certificado

INCERTIDUMBRES :

Las contribuciones consideradas para el calculo de la incertidumbre han sido todas las que afectan al método de
«calibracion, incluyendo la resolucién y la estabilidad a corto plazo del instrumento en calibracién. No ha sido

la po te relativa a la a largo plazo.
La incertidumbre expandida se ha obtenido la tipica por el factor de
k=2, que para una normal. o auna de aproximadamente el 95 %.El calculo se ha
efectuado conforme a la guia europea EA-4/02 M:2013.
Los valores & r en este al momento y condiciones de las medidas
CALTEX cotators con & medio ambierte. IMPRESION A DOBLE CARA ver 340

F: +34 961 82 99
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CERTIFICADO DE CALIBRACION : CERTIFICADO DE CALIBRACION
Caso practico 12-13-14 3039-705 3039-705
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NISI/LCY

MEDIDAS PREVIAS A LA CALIBRACION RESU S OBTENIDOS

ENSAYO DE EXCENTRICIDAD ]
RESULTADO DE LA CALIBRACION

POSICION |  INDICACION (kg) =
1 9,990 84 3
. TODOS LOS VALORES EXPRESADOS EN, kg
F -
3 2 1 4
3 = Corgede | inccecn | Emr  [IECCLO
5 ensayo. | instrumento. | instrumento. | ¥ 700
5 - — =2).

APGRTACION] 1,000 00 099905 | - 0.00005 0,000 01

2,000 00 1.999 02 - 0,000 08 0,000 02
El objetivo del ensayo de excentricidad es cuantificar |a diferencia en la indicacidn del instrumento cuando depositamos una carga en 5,000 00 400085 - 0,000 15 0,000 05
dderentes posiciones del dispositvo recepior 70,000 00 999976 | - 0.0002¢ 0.000 10
El objetivo del ensayo de indicacién inicial es comprobar que existe concordancia entre la indicacién del instrumento y el valor de masa 20,000 00 19,999 40 - 0,000 51 0,000 20

de los patrones. depositados sobre ol piato.

AJUSTES

No se han realizado ajustes al instrumanto.

ENSAYO DE INDICACION - = = —

CARGA (kg) INDICACION (kg) = = = =
1000 00 09585 = = =
2,000 00 190002
5,000 00 4.969 85 DATOS FINALES CALIBRACION
10,000 00 9.000 786
2000000 19,999 40 0,000 00

= - . o000 B000® 3 5,000 00 10,000 00 15,000 00 20,000 00 25,000 00
— 0,000 20
= = El objetivo de este ensayo es comprobar que existe - 0,000 30
= — entro Ia indicacion del instrumento y el valor de - 000040
masa de los patrones depositados sobre el plato. Con este
- == ensayo oblendremos el emor del instrumento. - 0,000 50
= - 0,000 60
p - Ei sentido de la carga ha sido creciente y el proceso de
— aplicacién de la misma ha sido DISCONTINUO.No se evalua la - 0.00070
histéresis del instrumento. . 0,00080

ENSAYO DE REPETIBILIDAD
El objetivo de este ensayo es deferminar la capacidad que iene el instrumento para dar el mismo resultado de pesada cuando se
deposia la misma carga repetidas veces sobre el plaio receplor en condiciones de repetbilidad.

Grafica Indicacion - Error

Valor nominal de la carga do ensayo. 10 kg OBSERVACIONES
: : 2 3 3 s ! J 88 dararts s anceyos. por o qus ol nimaro de digios Qus aparecan &n chas tblas e h crespondar con sl nimers 6 digios
090975 090075 000074 900074 000074 090075 000075 009974 090075 000974 leidos en el instrumento objelo de calibracion
del 0.00001 kg
A CALTEX cotstora con of o ambienis. MPRESION A DOBLE CARA Ver 340

A CALTEX x & meao ammiente, IMPRESION A DOBLE CARA ver 0
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Calculo de incertidumbres. De la calibracién al ensayo

INCERTIDUMBRE DE USO

Caso practico 15

Supongamos una balanza monoplato analitica de 200 g de alcance nominal y 0,1 mg de division de
escala calibrada en los puntos 10 mg, 1 g, 5 g, 10 g, 20 g, 50 g, 100 g, 150 g y 200 g, dando como
resultado unas correcciones de calibracion e incertidumbres recogidas en el certificado de calibracion y

resumidas en la siguiente tabla:

Incertidumbre de

Correccion de

Lectura patrén Lectura equipo ! o calibracion
(@) @) calibracién expandida (k=2)
(mg)

0,010 0,0100 0,0 0,121
1 0,9999 0,1 0,122
5 4,9999 0,1 0,125
10 9,9999 0,1 0,129
20 19,9999 0,1 0,136
50 50,0002 -0,2 0,171
100 100,0003 -0,3 0,264
150 150,0006 -0,6 0,372
200 200,0010 -1,0 0,542
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INCERTIDUMBRE DE USO

Caso practico 15

Calcular la incertidumbre de uso de la balanza considerando unicamente las contribuciones a la
incertidumbre debidas a la incertidumbre de calibraciéon, a la correccién de calibracién y a la
divisiédn de escala, es decir, vamos a considerar que el usuario la emplea en unas condiciones tan
controladas que el resto de las magnitudes de influencia son totalmente despreciables.
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INCERTIDUMBRE DE USO

Solucioén caso practico 15

U, (x) = 2Ju* (x) +u* () +u*(c;)

U(x') 0,542

Contribucién debida a la calibracion: u(x') = 7

=0,271 mg

E 0,1
Contribucion debida a la division de escala: u(c,) = =——=0,029 mg
V12 /12

c
Contribucion debida a las CORRECCIONES (ERROR): u(c,) = ‘ sl

J3
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INCERTIDUMBRE DE USO

Solucioén caso practico 15

Vamos a ir aplicando cada uno de los modelos de correccidon vistos anteriormente y qué
consecuencias tiene la aplicacion de los mismos

1) CORRECCIONES PUNTUALES

No tiene mucho sentido en este tipo de equipo. Solo seria aplicable a los puntos corregidos y no a
toda la escala, implicaria usar el instrumento en los puntos de calibracion.
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INCERTIDUMBRE DE USO

Solucioén caso practico 15

2) CORRECCION GLOBAL NULA

‘CAZ'““"‘ I 0,577 mg

M(CA): \/5 = \/5

U,, = 2+(0,271) +(0,029) +(0,577)’ =1,277 mg

Suma lineal de los maximos:

U,, =max(U, )+ max

u,

Cci
U,,6 =0,542 mg +1,0 mg =1,542 mg

@ (o7 \R[3 4 www.caltex.es | TU PROVEEDOR UNICO EN CALIBRACION | | Av. Juan de la Cierva y Codorniu 10, Parque tecnolégico de Paterna (Valencia) CP: 46980 - Spain | TLF: +34 961 82 99 02




Calculo de incertidumbres. De la calibracién al ensayo

INCERTIDUMBRE DE USO

Solucioén caso practico 15
3) CORRECCION GLOBAL NO NULA

3.1) Media ¢ =-0,1889mg

Correccion Incertidumbre de
Lectura patrén Lectura equipo residual calibracién

(9) (9) expandida (k=2)
0,010 0,0100 0,1889 0,121
1 0,9999 0,2889 0,122
5 4,9999 0,2889 0,125
10 9,9999 0,2889 0,129
20 19,9999 0,2889 0,136
50 50,0002 -0,0111 0,171
100 100,0003 -0,1111 0,264
150 150,0006 -0,4111 0,372
200 200,0010 -0,8111 0,542
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INCERTIDUMBRE DE USO

Solucioén caso practico 15

3) CORRECCION GLOBAL NO NULA

La contribucion debida a las correcciones residuales no realizadas:

(- _losu) oo e

u(CA) - \/g \/5

La incertidumbre de uso sera:

uso

U, =2+(0,271)" +(0,029)’ +(0,47) =1,09 mg
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INCERTIDUMBRE DE USO

Solucioén caso practico 15

Resumen

CORRECCION GLOBAL NULA

Suma lineal de los maximos U/ ~=1,542 mg

Contribucion rectangular U, =1277 mg

CORRECCION GLOBAL NO NULA

CCi o CC Uuso = 1’ 09 mg
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INCERTIDUMBRE DE USO

Caso practico 16

Tras la calibracion de una bascula de 2000 kg de alcance maximo y 1 kg de division de escala, se
obtiene la siguiente informacion:

Correccion de

Carga calibracion Incertidumbre
(kg) (kg) (k=2) (kg)
100 2 1,3
400 8 1,4
800 18 1,5
1000 26 1,6
1300 32 2,4
1600 38 2,5

2000 48 2,8

Calcula la incertidumbre de uso teniendo en cuenta los siguientes casos:

i) Correccién global nula
ii) Correcion global basada en un ajuste lineal
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INCERTIDUMBRE DE USO

Solucién caso practico 16

U, (x) = 2-Ju* (x") +u* () +u*(c;)

U(x):2;8:1’4 ke

Contribucién debida a la calibracién u(x') =

Contribucion debida a la divisién de escala u(c, )= =0,289 kg

E 1
Ji2o 12

Contribucion debida a las correcciones (modelo de correccion global nula):
‘cAl-max . |48|

u(CA): \/g = \/g
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INCERTIDUMBRE DE USO

Solucién caso practico 16

2
U,, =2+(1,4) +(0,289) +(27,7) =55,5 kg
En este tipo de situaciones se puede disminuir la incertidumbre de uso, haciendo un tratamiento

adecuado de las correcciones.

MODELO DE CORRECCION GLOBAL BASADA EN AJUSTE (polinomio grado 1)

En este tipo de equipo lo logico es aplicar un criterio globalizador, como puede ser un polinomio.
Logicamente, después de corregir las medidas aun tendremos algo de correccion residual ya que el
polinomio es un método de aproximacion, nunca obtendremos los valores exactos
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INCERTIDUMBRE DE USO

Solucién caso practico 16

MODELO DE CORRECCION GLOBAL BASADA EN AJUSTE (polinomio grado 1)

. . Correcciones de
Valores nominales | Valores medidos . .
calibracion (C)
() () o

100 98 2
400 392 8
800 782 18
1000 974 26
1300 1268 32
1600 1562 38
2000 1952 48

De la representacion de los valores nominales frente a los valores medidos obtendremos el polinomio
que mejor se aproxime:
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INCERTIDUMBRE DE USO

Solucién caso practico 16

MODELO DE CORRECCION GLOBAL BASADA EN AJUSTE (polinomio grado 1)

2500
y = 1,0252x - 0,7428
RZ=1
2000 o
© e
2 -0
& 1500 '
o °
(S}
c .-
2 1000 peL
Q
- o
500 .
.~..
o
0
0 500 1000 1500 2000 2500

Lectura equipo
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INCERTIDUMBRE DE USO

Solucién caso practico 16

MODELO DE CORRECCION GLOBAL BASADA EN AJUSTE (polinomio grado 1)

Lcorregida = 1’ 025'Lmedida B O’ 74
Al pasar las lecturas por el polinomio obtendremos
Valores Correcciones
nominales Valores no realizadas
corregidos (kg) (residuales)
(k) (ca) (k)

100 99,71 0,29

400 401,06 -1,06

800 800,81 -0,81

1000 997,61 2,39

1300 1298,96 1,04

1600 1600,31 -0,31

2000 2000,06 -0,06
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INCERTIDUMBRE DE USO

Solucién caso practico 16

MODELO DE CORRECCION GLOBAL BASADA EN AJUSTE (polinomio grado 1)

Ca | [2.39)

M(CA): \/g = \/5

=1,38 kg

U,, =2/(1,4)" +(0,289)" +(1,38)" =3,97 kg

Aplicar correcciones implica un trabajo extra a la hora de medir, pero tiene una gran ventaja en la
incertidumbre

Correccion global nula U, =55,5 kg
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INCERTIDUMBRE DE ENSAYO (GUM)

Caso practico 17

Se desea determinar el espesor de una pieza, para lo cual se realizan 10 medidas con un pie de rey digital calibrado,
cuya division de escala es de 0,1 mm, siendo el resultado del ensayo la media de esas diez determinaciones.

Tras numerosos ensayos se ha podido comprobar que existe una alta variabilidad en los resultados del ensayo debido
a la realizacion por diferentes operarios. Debido a la variabilidad observada, se decide realizar un analisis de
aseguramiento interno de la calidad. En él se ha estudiado la reproducibilidad del ensayo por diferentes operarios,
obteniendo una desviacion tipica de reproducibilidad intralaboratorio: sg=0,3 mm.

Dar el resultado del ensayo (con su incertidumbre de ensayo), suponiendo que las diez medidas (en mm) son las

representadas en la tabla siguiente y teniendo en cuenta que la incertidumbre de uso del pie de rey, calculada a partir
de su certificado de calibracion es: U, = 0,2 mm

256 | 256 | 257 | 256 | 258 | 257 | 256 | 257 | 256 | 256

Medidas en mm
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INCERTIDUMBRE DE ENSAYO (GUM)

Solucién caso practico 17

El valor medio y = 25,65 mm

En cuanto a la incertidumbre de ensayo, partiremos de la expresion general

1. 1. 2 2 2
U,=k uE—k\/uY+ur +u;,

Por tratarse de una medida directa la incertidumbre del espesor, u,, coincide con la incertidumbre de
uso del pie de rey, u,. Por tanto
0,2

u,=u, = =0,1 mm
2
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INCERTIDUMBRE DE ENSAYO (GUM)

Solucién caso practico 17

La contribucion debida a la repetibilidad vendra dada por la desviacion tipica de las 10
determinaciones

s, 0,071

r

NN,

=0,0225 mm

Por ultimo, la contribucién debida a la reproducibilidad intralaboratorio obtenida en el estudio antes
mencionado da un valor de incertidumbre de

S, =0,3mm > u, =0,3 mm

u, = 0,12 +0,0225% +0,3% = 0,317 mm

mm) X =(25,7£0,6) mm
U, =k-u,=2-0,317=0,634 mm
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INCERTIDUMBRE DE ENSAYO (GUM)

Caso practico 18

Se realiza un ensayo de rotura a traccion de una probeta cilindrica de acero para determinar el
esfuerzo (o) y la deformacion especifica (€), definidas como:

F
o=—; E=—
S L,

F = Carga de rotura en el instante de rotura (medida con una maquina de ensayos) F=3730+23 N

S = Seccibn de la probeta, S =ﬂ(§j D=6,33+0,01 mm

AL = Deformacion medida con extensdémetro incorporado en maquina de ensayos, AL=5,51+0,01 mm

L = Longitud inicial de la probeta; L=254,4+0,1 mm

Obtener el valor de o y € y sus correspondientes incertidumbres expandidas
Nota. Todas las incertidumbres anteriores son expandidas (k=2)
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INCERTIDUMBRE DE ENSAYO (GUM)

Solucién caso practico 18
uiz(g—;j uz(F)Jr(g—;j uZ(S):(%] uz(F)+(_S—Ij) uz(S):(%] uz(F)+(§j (%) u’>(D)

u*(S) = (2—;)2 u’(D) = (?T u>(D) UZ%\/(@T + (o) (%)2 (@T

o=118,52+0,82 N /mm®
z—ﬁzz 222 _izz —AL22 _k UAL2 2UL02
ug‘(aALj u (AL)+(5LO) u (Lo)—(LO) u (AL)+( L j u?(Ly) U_L_O\/(Tj L ( : j

£=(2,162+0,004)10"

@ (o7 11> 4 Wwww.caltex.es | TU PROVEEDOR UNICO EN CALIBRACION || Av. Juan de la Cierva y Codorniu 10, Parque tecnolégico de Paterna (Valencia) CP: 46980 - Spain | TLF: +34 961 82 99 02




INCERTIDUMBRE DE ENSAYO (GUM)

Caso practico 19
Se desea determinar la tensién de rotura a la flexién (o) de una baldosa, la cual obtendremos a partir

de otras medidas, segun la expresion:
3.G-L

T bR

G = Carga de rotura en el instante de rotura (medida con una maquina de ensayos)

L = Separacion entre rodillos de la prensa (medido con una regla metalica lateral incorporada en la
prensa)
b = anchura de la baldosa (medida con una regla metalica)

h = espesor de la baldosa (medida con un pie de rey)

Obtener una expresidén general para la incertidumbre expandida del ensayo, teniendo en cuenta que sélo
contribuyen los equipos de medida (de los que previamente se ha calculado su incertidumbre de uso).
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INCERTIDUMBRE DE ENSAYO (GUM)

Solucién caso practico 19
ooV (U.Y (oY (U, (ocY(U,Y (oc (U
U,=k- ( O-j < +( O-j L +( O-j b +(_O-j —h
0G ) \ k, oL ) \ k, ob ) \ k, oh ) \ k,
(60)2 3-L (80‘)_—3-G-L oc) 3-G (80)_—3-G-L
0G) 2k \ap ) 2.0% 0 \gL ) 2.b-12 \on) bW
2 2 2 2 2 2 2 2
Uk ( 3-L2j Ug +( 3-G2j U, +(3-G-Lj U, +(3-G-Lj U, | _
2-b-h ke 2-b-h k, 2-b*-h*) \ k, b-h k,
2 2 2 2 2
oo (U] [ L(0) LU 2T,
G\ k, L\ k, b*\ k, n\ k,
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INCERTIDUMBRE DE ENSAYO (GUM)

Solucién caso practico 19

U = Uyso prensa (incertidumbre de uso de la maquina de ensayos)

U_ = U0 regia (Incertidumbre de uso de la regla de la prensa)

U = incertidumbre de uso de la regla metalica utilizada para medir b

regla

Up=Uyso pie de rey (INCertidumbre de uso del pie de rey)
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INCERTIDUMBRE DE ENSAYO (GUM)

Caso practico 20

Obtener la expresion de la incertidumbre de un ensayo consistente en determinar el contenido de dioxido
de carbono (%) de una cal por medio de la siguiente expresion:

(M, —M)+(M,-M,)
M

-100

CO, (%) =

M = masa de la muestra de ensayo (Q)
M1 = peso inicial tubo G (Q)

M2 = peso inicial tubo H (g)

M3 = peso final tubo G (g)

M4 = peso final tubo H (g)

Se dara el resultado del ensayo como la media de tres determinaciones de la misma muestra.
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INCERTIDUMBRE DE ENSAYO (GUM)

Solucién caso practico 20

Para las medidas de las diferentes masas Unicamente vamos a considerar la contribucidn debida a la
balanza con la que se miden (U, pajanza)-

Aplicaremos la ley de propagacion de las varianzas a la expresion anterior obtendremos la
incertidumbre asociada al %CQO2 para cada determinacion:

U ok [[2COUDY (Ui ) [ 0COLH Y (Ui ) ,(8C0LN ) (Uus ) ,(2C0LH) Y (U 2(8602,.(%)J2 Uy |
O oM, ky, oM, ky oM, ks oM, k., oM k,,

{GCOﬁ(%)j:—lOO 6CO,,(%)) —100 6CO,, (%)) 100 86CO,,(%) ) 100
ohth M oM, M oM, M oM, M
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INCERTIDUMBRE DE ENSAYO (GUM)

Solucién caso practico 20

(@C%(%))_ —100-[ (M, —M,)+(M,~M,) ]
oM ) M?

Sustituyendo y teniendo en cuenta que U,;;= U,;,= Uy3= Upa= Up=U o balanza

2
UCOZ. (%)zk_L.Uusobalanza \/4+(M3 _MIA;M4 _MZJ

usobalanza

Que sera la expresion de la incertidumbre expandida de cada determinacién, pero el resultado final del
ensayo sera la media de tres determinaciones, con lo que la expresion de la incertidumbre expandida
asociada a la media quedara:
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INCERTIDUMBRE DE ENSAYO (GUM)

Solucién caso practico 20

U, (%)Y (s, Y

COy;

—t _|_ —<
kCOZ \/;

U,, (%) =k-, max

Siendo:

Scogi = desviacion tipica de las tres determinaciones del porcentaje de C, obtenido
n = numero de observaciones independientes, n= 3

Ucopi = incertidumbre asociada al % CO, en cada determinacion, calculada anteriormente.

@ (o7 \Nj > 4 www.caltex.es | TU PROVEEDOR UNICO EN CALIBRACION | | Av. Juan de la Cierva y Codorniu 10, Parque tecnoldgico de Paterna (Valencia) CP: 46980 - Spain | TLF: +34 961 82 99 02




INCERTIDUMBRE DE ENSAYO (VALIDACION DE METODOS)

Caso practico 21

Determinar la incertidumbre en la determinacion de clembuterol en higado mediante cromatografia
liquida de alta resolucion (HPLC).

Datos:
_ CHPLC 4

ex .

C

clembuterol ~— hom

R.mhigado

CupLc (Mg/kg) : Concentracion del extracto analizado mediante cromatografo
V. (I): Volumen final del extracto

R: Recuperacion del proceso de extraccion (pretratamientos)
Myi0ad0(K9) : Masa de higado analizada

F..m: factor debido a la heterogeneidad de la muestra

Para el estudio de la trazabilidad se dispone de un material de referencia certificado (CRM). Se trata de
una muestra de higado liofilizado cuya concentracion de clembuterol certificada es 1,2+0,11 ug/kg
(k=2,2).
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INCERTIDUMBRE DE ENSAYO (VALIDACION DE METODOS)

Caso practico 21

Eliminar las partes visibles
de grasa del higado
— C_ 3
| . Triturar y homogeneizar
by 10 g de higado
E 3
[ Centrifugar e I
— E 3
Extracciéon en fase soélida
m del sobrenadante
3
Extraccion con
tercbutilmetiléter
C 3
Determinacion del r_
clembuterol por HPLC  , il
e

Figura 1. Etapas del método analitico para determinar clembuterol en
higado por analisis cromatografico.
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INCERTIDUMBRE DE ENSAYO (VALIDACION DE METODOS)

Caso practico 21

Se realiza el estudio de la trazabilidad analizando 10 veces el CRM en condiciones intermedias de
precision (se analizan diferentes series, variando equipos y analistas). Resultados del estudio:

Analisis Resultado
1.21
1.28
1.32
1.34
1.36
1.19
1.25
1.30
1.26
10 1.22
Media 1.27
Desviacion estandar 0.057

Tabla 1. Resultados del analisis del CRM

OO ®Hn W=
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INCERTIDUMBRE DE ENSAYO (VALIDACION DE METODOS)

Caso practico 21

Para evaluar la heterogeneidad de la muestra, se realiza otro estudio consistente en homogeneizar 6
porciones de 10 g de una muestra de higado. Se analiza cada una de las 6 porciones con el método
analitico (HPLC) en condiciones de repetibilidad (mismo operador, mismo equipo, corto periodo de
tiempo), obteniendo los siguientes resultados:

Porcién Resultado
1 1.05
2 1.08
3 1.01
4 1.17
5 1.22
6 1.12
Media 1.11
Desviacion estandar, 0.078
Sm

Tabla 2. Resultados de las 6 porciones homogeneizadas de una muestra higado.
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INCERTIDUMBRE DE ENSAYO (VALIDACION DE METODOS)

Solucién caso practico 21

Fuentes de incertidumbre:

» CupLc: incertidumbre debida cromatografo

> V,,: debida al material volumétrico

» R: recuperacion del proceso. Analisis cromatografico, pretratamientos realizados para extraer
clembuterol

» m: balanza

> F,.m: debida al proceso de homogenizacion de la muestra (el factor F toma un valor de 1 pero la
incertidumbre no es nula)

La aplicacion del método GUM puede ser complicado, incluso podemos encontrar que algunas
fuentes de incertidumbre no sea posible evaluarlas.
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INCERTIDUMBRE DE ENSAYO (VALIDACION DE METODOS)

Solucién caso practico 21

Aplicaremos el método globalizador basado en la validacién del método (teniendo en cuenta los
estudios de trazabilidad por parametros intermedios de precision).

2 2 2 2
U - k\/u precision + utrazabilidad + uheterogeneidad + Z/totros

1) Incertidumbre debida a la precision
De los estudios de la trazabilidad a través de los parametros intermedios de precision (analizando
varias series, por diferentes operarios, con diferentes equipos) se obtienen los resultados de la tabla 1.

Por tanto

u =5, =0,057ug/ kg

precision
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INCERTIDUMBRE DE ENSAYO (VALIDACION DE METODOS)

Solucién caso practico 21

2) Incertidumbre debida al proceso de verificacién de la trazabilidad

2 2 2
tyny = \Ji(C,y Y +u(@, )" = Ju(cmf)z + L = J[g’l;j +[°’ﬁio7j = 0,053 g/ kg

3) Incertidumbre debida a la heterogeneidad de la muestra

Para calcular la contribucidn debida a la heterogeneidad de la muestra, se realiza un estudio para
evaluarla, consistente en tomar 6 porciones de una muestra de higado y analizandolas en condiciones
de repetibilidad (minimizamos el efecto de todas las magnitudes de influencia y solo variamos la muestra,

objeto de estudio).
Segun los resultados de la tabla 2: Uy rogencidad = Sipree = 0-078 11g / kg
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INCERTIDUMBRE DE ENSAYO (VALIDACION DE METODOS)

Solucién caso practico 21

U=kyu’ YUl U - =24/0,057> 40,053 +0,078> =0,22 ug / kg
trazabilidad heterogeneidad

precision
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INCERTIDUMBRE DE ENSAYO (MMC)

Caso practico 22

Obtener la incertidumbre del ejercicio 18 aplicando el METODO DE MONTECARLO

F AL
o=—; §=—
S L,

F = Carga de rotura en el instante de rotura (medida con una maquina de ensayos) F=3730+23 N

2
S = Seccion de la probeta, S =7r(§j D=6,33+0,01 mm

AL = Deformacion medida con extensometro incorporado en maquina de ensayos, AL=5,51+0,01 mm

L = Longitud inicial de la probeta; L=254,4+0,1 mm

Obtener el valor de 0 y € y sus correspondientes incertidumbres expandidas
Nota. Todas las incertidumbres anteriores son expandidas (k=2)
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INCERTIDUMBRE DE ENSAYO (MMC)

Caso practico 23

Obtener la expresion de la incertidumbre en la medida de dos resistencias. Las medidas obtenidas
fueron:

V (V) | (mA) V (V) | (mA) Datos:
10,002 25,003 9,996 39,989 —
10 24,995 9,998 40 U(V) (k=2) = 0,012 V Rs Rl + Rz
10,002 25,003 10,001 40,003 U(I) (k=2) - 0,00976 mA
9,999 24,997 9,999 40,005 _
10,003 25,004 10,005 40,019 r(V1, ”)__0’871 R = Rle
9,098 24997 10,001 40,009 r(vV2,12)=0,928 P R 4R
9,997 24,99 9,998 39,998 r(R1,R2)=0,957 1 2
10 25,006 9,999 39,994

10,001 25,004 9,999 40,001
9,995 24,988 9,997 39,992

i) Obtener los valores de R1 y R2 y sus correspondientes incertidumbres

ii) Considerad un montaje en serie y calculad la resistencia resultante y su incertidumbre

iii) Considerad un montaje en paralelo y calculad la resistencia resultante y su incertidumbre
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CONFORMIDAD METROLOGICA

Caso practico 24

Supongamos que el usuario de la balanza del caso practico 15 la usa habitualmente en el intervalo
comprendido entre 0 g y 20 g y, ocasionalmente, en el punto 100 g.

Incertidumbre

Punto de Correccion de | de calibracion
calibracién calibracion expandida
(mg)

0,010 0,0 0,121
1 0,1 0,122

5 0,1 0,125
10 0,1 0,129
20 0,1 0,136
50 -0,2 0,171
100 -0,3 0,264
150 -0,6 0,372
200 -1,0 0,542

Estimar si esta balanza es adecuada o no suponiendo que la norma bajo la cual se realizan los ensayos
admite una exactitud en el instrumento empleado de hasta 0,5 mg.
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CONFORMIDAD METROLOGICA

Solucién caso practico 24

Vamos a ir aplicando cada uno de los modelos vistos anteriormente y viendo qué consecuencias tiene
en la aceptabilidad del equipo.

i) MODELO CORRECCION GLOBAL NULA
Suma lineal maximo

Cci

U,, =max(U, )+max U,,=0,542 mg +1,0 mg =1,542 mg

la balanza no seria adecuada para este ensayo.
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CONFORMIDAD METROLOGICA

Solucién caso practico 24

Aplicamos el modelo de correccion global nula suponiendo que las correcciones contribuyen como
una distribucion rectangular.

U, (x)= 2-\/ u’(x") +u’(c,)+u’(c,)

U(x) 0,542
k

Contribucion debida a la calibracion — u(x)= =0,271 mg

. . ! I E 0,1
Contribucion debida a la division de escala M%Fﬁ:?:m}” mg

S : : Ca, —1|
Contribucion debida a las correcciones u(c =‘ A‘“‘a"‘ =|—=0,577 m
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CONFORMIDAD METROLOGICA

Solucién caso practico 24

U,., =2+(0,271) +(0,029) +(0,577) =1,277 mg
Esta estimacidon es mas realista y sigue indicando que la balanza no es adecuada.

Reduccioén del rango
Pero, jqué pasaria si el usuario decidiera limitar el uso del equipo a 100 g? Hemos dicho anteriormente

que no la usaba nunca por encima de ese valor asi que no necesita tener informacién mas alla de dicho
valor. En tal caso la incertidumbre mas desfavorable seria, en el primer caso:

Uy, = 0,264 + 0,3 = 0,564 = 0,6 mg

2 2
y, en el segundo: U, = 2-\/(0’264j +(0,029)’ +((3/’§] = 2J(0,132)" + (0,029’ +(0,173)’ = 0,439 mg

El primer tratamiento dejaria fuera de uso el equipo y, segun el segundo tratamiento, se podria usar
estando de acuerdo con los requisitos de la norma
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TOLERANCIA Y SU VERIFICACION

Caso practico 25

El secado de una muestra se debe realizar a 50 °C + 2 °C. Para ello el laboratorio dispone de una
estufa de desecacion por aire forzado calibrada en dicho punto.

a) ¢ Qué criterio de aceptacion debe tener la estufa en el punto 50 °C?

b) Suponiendo que el criterio de aceptacién asignado haya sido Uu < + 1 °C, ;qué lecturas de la
estufa seran aceptables durante el proceso de secado?
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TOLERANCIA Y SU VERIFICACION

Solucién caso practico 25

a) La incertidumbre de uso de la estufa debe ser < + 2 °C pero hay que ser consecuente con la
eleccion del valor final puesto que éste tendra implicaciones en el uso de la misma.

U _=Tol=2°C= EMP=0°C

52 °C
51 2C
e — 02000000 2l EE—
49 oC
48 oC

@ (o7 \Nj > 4 www.caltex.es | TU PROVEEDOR UNICO EN CALIBRACION | | Av. Juan de la Cierva y Codorniu 10, Parque tecnoldgico de Paterna (Valencia) CP: 46980 - Spain | TLF: +34 961 82 99 02




y

TOLERANCIAY SU VERIFICACION

4

Solucién caso practico 25
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TOLERANCIA Y SU VERIFICACION

Solucién caso practico 25

usozTOl: 2 :0,20C:>EMP:TOZ_UMS(): 2—i :1,80C
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TOLERANCIA Y SU VERIFICACION

Solucién caso practico 25

b) De forma analoga a los ejemplos del apartado anterior:

U, =1°C= EMP=Tol-U,, =(2-1)=1°C

Lecturas aceptables seran aquellas cuyos valores estén comprendidos entre 49 °C y 51 °C.
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TOLERANCIA Y SU VERIFICACION

Caso practico 26

Segun una norma de ensayos, para dar conformidad a una probeta, su altura debe ser de 300 + 6
mm. Esa cota se mide con un pie de rey calibrado cuya incertidumbre de uso es U,=1 mm. Se realiza
una medida y se obtiene una altura de 294 mm:

a) ¢ Es conforme esta probeta?

b) Si el equipo siempre lo usamos para esta aplicacion, qué criterio de aceptacién/rechazo
podemos establecer?
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TOLERANCIA Y SU VERIFICACION

Solucién caso practico 26

a) Segun la norma la altura de la probeta debe ser 300 = 6 mm. Es decir, que cualquier medida que
tomemos debe estar comprendida entre 294 mm y 306 mm.

]
\ )

294 304

En realidad estamos utilizando un instrumento de medida con una incertidumbre de uso de 1 mm, lo
que nos define una nueva tolerancia (tolerancia efectiva):

Ts=T-22U=12-2-1=10 mm
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TOLERANCIA Y SU VERIFICACION

Solucién caso practico 26

Tef=T-2-U=12-2-1=10 mm ‘ 300 £ 5 mm

'S
- 8
AN B,

L
T |

295 305

Por lo tanto, una medida de 294 mm con este equipo en particular es no conforme.
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TOLERANCIA Y SU VERIFICACION

Solucién caso practico 26

b) En este ejemplo podemos ver la importancia de la incertidumbre ya que si no la hubiéramos tenido
en cuenta, estariamos dando por valida una medida que no lo es.

Es importante tener en cuenta la incertidumbre del equipo de medida para verificar una caracteristica,
e incluso el Laboratorio deberia establecerse unos criterios de aceptacion /rechazo en funcion de la
Incertidumbre de uso.

Posibles Criterios de aceptacién/rechazo:

1) U,., <6 mm (semi-intervalo definido por la tolerancia)  mmm) Tef =T-2U =12-2:6 = 0 mm

uso

v’ Solo podriamos dar por buenas aquellas probetas cuya altura fuera exactamente de 300 mm

v Es una opcién muy poco exigente con el equipo de medida pero perjudicial para el resultado de la
medida
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TOLERANCIA Y SU VERIFICACION

Solucién caso practico 26

2) U,, <3 mm - Permitiria que la altura de las probetas variaran en el intervalo [297, 303] mm

uso

3) U0 £ 2 mm - permitiria un variacion en las lecturas entre [296,304] mm
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