1.0

SOP 4

Diciembre de 2003

SOP N°. 4

Procedimiento normalizado de operacion recomendado
para el

Pesaje por doble sustitucion utilizando una balanza mecanica con un solo platillo,
una balanza completamente electrdnica o una balanza con indicadores digitales

y pesas internas

Introduccién

1.1.

1.2.

Proposito

El procedimiento de doble sustitucion es aquel en el que un patron y una pesa
desconocida son intercomparados dos veces para determinar la diferencia
promedio entre las dos pesas. Los errores en cualquier pesa interna o en los
indicadores de la balanza son eliminados al usar la balanza s6lo como un
comparador y al calibrar los indicadores de la balanza a lo largo del intervalo de
uso para la medicién con una pesa de sensitividad. Por consiguiente, el
procedimiento es especialmente Gtil para calibraciones de alto grado de exactitud.
El procedimiento no incorpora pasos de control de la medicion para asegurar la
validez de los patrones y del proceso de medicién; por lo tanto, se deben tomar
precauciones adicionales.

Requisitos esenciales

1.2.1. Verificar que hay disponibles certificados de calibracion validos para los
patrones utilizados en el ensayo.

1.2.2. Verificar que los patrones que seran utilizados tienen incertidumbres
estandar lo suficientemente pequefias para el nivel de calibracion previsto.
Los patrones primarios no deberian ser utilizados en este nivel.

1.2.3. Verificar que la balanza se encuentra en buenas condiciones de
funcionamiento con una desviacion estandar del proceso lo
suficientemente pequefa, verificada por un grafico de control vélido o
experimentos preliminares, para determinar la calidad del funcionamiento
cuando una nueva balanza se pone en servicio.

1.2.4. Verificar que el operador tiene experiencia en materia de técnicas de
pesaje de precision y que ha recibido adiestramiento especifico en el SOP
2, el SOP 4, el SOP 29, las Buenas préacticas de metrologia (GMP) 4 y
GMP 10.

1.2.5. Verificar que las instalaciones del laboratorio cumplen con las siguientes

condiciones minimas para lograr la incertidumbre prevista posible con
este procedimiento.
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Tabla 1.

Diciembre de 2003

Condiciones ambientales

Nivel

Humedad relativa

Temperatura (porcentaje)

20 °C a 23 °C, un punto de referencia de = 2 °C,

cambio méaximo 1.0 °C/h 40260+10/4h

18 °C a 27 °C, cambio maximo 2.0 °C/h 40a60+20/4h

2.

SOP 4

Metodologia

2.1.

2.2.

2.3.

Ambito de aplicacion, precision, exactitud

Este método es aplicable a todos los pesajes que utilicen un comparador de masas,
una balanza mecanica con un solo platillo, una balanza completamente electronica
0 una balanza que combine indicadores digitales con el uso de pesas internas
(balanza mixta). La precision dependera de la sensitividad de la balanza y del
cuidado ejercitado para hacer los pesajes requeridos. La exactitud alcanzable con
este procedimiento depende de la exactitud de la calibracion de los patrones de
trabajo y de la precision de la intercomparacion.

Resumen

La balanza se ajusta si es necesario, para obtener las lecturas de la balanza para
todas las mediciones que se encontraran dentro del rango de la escala optica o de
los indicadores digitales de la balanza sin cambiar el tarado para las pesas
internas, si las hubiera. Se pesa el patron y se pesa la pesa bajo ensayo. Una pesa
pequefia y calibrada, llamada pesa de sensitividad, se afiade a la pesa bajo ensayo
y se pesan. Luego se pesa el patrén con la misma pesa de sensitividad. Estos
ultimos dos pesajes proporcionan un segundo evento de pesaje para el patron y la
pesa bajo ensayo asi como una determinacion de la sensitividad de la balanza bajo
condiciones de carga en el momento de la intercomparacion. Todos los pesajes se
realizan en intervalos espaciados regularmente para cancelar cualquier efecto
causado por la deriva del instrumento.

El procedimiento de doble sustitucion es el mismo para todas las balanzas
mencionadas anteriormente, pero el ajuste de la balanza para la preparacion de la
intercomparacion asi como la seleccion de la pesa de sensitividad difieren un poco
dependiendo de la balanza utilizada. Cuando se requieran pasos especificos para
una balanza en particular, éstos se proporcionan en subsecciones del
procedimiento identificadas con una a, b, y ¢ junto con el tipo de la balanza.

Aparatos /equipo requerido

2.3.1. Una balanza de precision con la capacidad y sensitividad suficientes para
las calibraciones planificadas.
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2.3.2. Patrones de trabajo y pesas de sensitividad calibrados con valores
recientes de calibracion trazables al NIST.

2.3.3. Patrones pequefios calibrados con certificados y valores de calibracion
recientes trazables al NIST que seran usados como pesas de tara.

2.3.4. Pesas sin calibrar que seran utilizadas para ajustar la balanza en el rango
de lectura deseado.

2.3.5. Pinzas para manipular las pesas o guantes que seran usados si las pesas
son movidas con la mano.

2.3.6. Crondmetro u otro dispositivo de tiempo para observar el tiempo de cada
medicion.

2.3.7. Un barémetro calibrado con una exactitud de + 66.5 Pa (0.5 mm Hg) con
valores de calibracion recientes trazables al NIST para determinar la
presion atmosférica.

2.3.8. Un termometro calibrado con una exactitud de + 0.10 °C con valores de
calibracion recientes trazables al NIST para determinar la temperatura del
aire.

2.3.9. Un higrémetro calibrado con una exactitud de + 10 por ciento con valores
de calibracion recientes trazables al NIST para determinar la humedad

relativa.l
2.4, Simbolos
Tabla 2. Simbolos utilizados en este procedimiento
Simbolo Descripcion
S patron de referencia
X pesa a ser calibrada
; pequefa pesa de tara calibrada. Un subindice s 0 x se utiliza para indicar la pesa
mayor con la que esta siendo asociada.
SW pesa pequefia calibrada utilizada para evaluar la sensitividad de la balanza
M la masa (masa verdadera) de una pesa especifica. Los subindices s, x, ¢, sw son
utilizados para identificar la pesa (equivale al peso nominal mas la correccion).
N el valor nominal de una pesa especifica. Los subindices s, x, son utilizados para
identificar la pesa.

1EI barémetro, termometro e higrometro son utilizados para determinar la densidad del aire en el momento de la
medicion. La densidad del aire se utiliza para hacer una correccion por el empuje del aire. Las exactitudes
especificadas se recomiendan para la calibracion de alta precisién. Se puede utilizar equipo de menor exactitud
resultando en tan sdlo una pequefia pérdida de la exactitud general de la medicion.

SOP 4
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Simbolo

Descripcion

C

la correccion para una pesa especifica. Los subindices s, x, son utilizados para
identificar la pesa.

CM

la masa convencional de una pesa especifica. Los subindices s, x, ¢, sw son
utilizados para identificar la pesa.

Pa

la densidad del aire en el momento de la calibracion

o

densidad del aire normal (1.2 kg/m®)

0

la densidad de las masas. Los subindices s, x, t, t., sw son utilizados para
identificar la pesa.

2.5.

SOP 4

Procedimiento

2.5.1. Procedimiento preliminar

2.5.1.1.

2.5.1.2.

Coloque la pesa bajo ensayo y los patrones en la camara de la
balanza o cerca de la balanza para que permanezcan ahi durante
la noche permitiendo que las pesas y la balanza alcancen el
equilibrio térmico.

Realice mediciones preliminares para obtener un valor
aproximado de la diferencia entre el patrén y la pesa
desconocida, para determinar donde ocurren las lecturas en la
balanza, a fin de determinar si se requieren pesas de tara,
determinar que pesa de sensitividad debe ser utilizada asi como
el intervalo requerido para que el indicador de lectura de la
balanza se estabilice.

Casi nunca se necesitan pesas de tara para los patrones de masa
de alta precision. Si se requieren pesas de tara, lleve pesas de
tara, #, y t, con el patrdn y la pesa desconocida, S y X,
respectivamente. Las pesas de tara deben ser patrones
calibrados con incertidumbres validas que son evaluadas en el
proceso de la determinacion de las incertidumbres de la
calibracion. El patrén y su pesa de tara, S + #,, deberian tener
"casi la misma masa" asi como la pesa desconocida y su pesa de
tara, X + £.. "Casi la misma masa" depende de la balanza que
estd siendo utilizada (véase la Buena practica de metrologia
"GMP" 14, en la Tabla 1). Seleccione ¢ y ¢, de tal manera que
la diferencia en la masa entre S+ 7, y X + ¢, sea:

L . 1
a. Balanza mecanica con un solo platillo: menor que 0

del rango de la escala Optica.

b. Balanza completamente electronica: menor que el 0.05
por ciento de la capacidad de la balanza.
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. 1
c. Balanza mixta: menor que 0 del rango de los

indicadores digitales.

d. Comparador de masa: menor que % del rango digital.

Una pesa de sensitividad debe ser utilizada en balanzas de
brazos iguales, y es normalmente utilizada en balanzas
mecanicas con un solo platillo y en balanzas electronicas, a fin
de asegurar que las diferencias medidas determinadas mediante
el uso de la escala Optica o el rango electronico tengan una
exactitud y trazabilidad validas (véase la Buena préactica de
metrologia "GMP" 14, en la Tabla 2) (p. €j., la escala Optica es
calibrada cada vez que el procedimiento se realiza mediante el
uso de una pesa de sensitividad). La incertidumbre de la pesa de
sensitividad no necesita generalmente ser incluida en los
calculos de la incertidumbre debido a que el valor de la
incertidumbre esta distribuido a lo largo de su intervalo de uso.

Si se utilizara una pesa de sensitividad, seleccione una que sea:

a. Balanza mecanica con un solo platillo: entre Ya 'y % del
rango de la escala Optica y por lo menos 4 veces la
diferencia de masa entre X'y S.

b. Balanza completamente electronica: por lo menos 4 veces
la diferencia de masa entre X'y S, pero que no sobrepase el
uno por ciento de la capacidad de la balanza.

c. Balanza mixta: entre ¥ y % del rango de los indicadores
digitales y por lo menos 4 veces la diferencia de masa entre
XyS.

d. Comparador de masa: por lo menos 4 veces la diferencia de
masa entre X' y S, pero que no sobrepase la ¥z del rango
digital.

No se requiere una pesa de sensitividad si el comparador de
masa electronico que se esta utilizando ha sido evaluado
(con disponibilidad de datos que lo respalden) para
determinar que la balanza tiene una exactitud, resolucion,
repetibilidad y estabilidad suficientes de manera que no
haya un beneficio del uso de una pesa de sensitividad. Por
ejemplo, cualquier error posible debe ser menor de lo que se
contribuye a la incertidumbre. Cuando un comparador de
masa se utiliza sin una pesa de sensitividad, la sensitividad
deber ser verificada y documentada periédicamente.

2.5.1.3. Determine qué secuencia opcional sera utilizada, A o B. La

secuencia opcional A utiliza el patron en la balanza para la
primera y cuarta observacion (lectura) y la pesa desconocida en
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SOP 4

2.5.14.

2.5.15.

Diciembre de 2003

la balanza para la segunda y la tercera observacion; esto se
conoce frecuentemente como la secuencia “SXXS”. La
secuencia opcional B inicia con la pesa desconocida en la
balanza para la primera observacion y la ultima observacion, y
el patron en la balanza para la segunda observacion y la tercera
observacion; esto se conoce frecuentemente como la secuencia
“XSSX”. La ventaja principal de la secuencia B es una menor
manipulacion de los patrones de masa. La ventaja de la
secuencia A se muestra en el caso donde la pesa desconocida es
una sumatoria de pesas que requiere un arreglo cuidadoso en el
platillo de la balanza s6lo una vez.

Ajuste la balanza de un solo platillo o la balanza mixta de
manera que las dos primeras lecturas de la doble sustitucion se
encuentren en el primer cuarto de la escala Optica o de los
indicadores digitales. El ajuste del cero de la balanza y el ajuste
de tara pueden ser utilizados. Se pueden colocar pesas pequefias
en el platillo de la balanza para alcanzar el rango de lectura
deseado. Estas pesas permanecen en el platillo de la balanza a
lo largo del procedimiento de doble sustitucion. Una vez que la
balanza ha sido ajustada en la posicion deseada, no se deben
cambiar durante la medicion: las perillas de ajuste de la balanza,
el ajuste del cero, la tara, ni las pesas pequefias colocadas en el
platillo de la balanza.

Si la balanza tiene un mecanismo de frenado para el platillo,
detenga el platillo entre cada observacion (lectura).

2.5.2. Procedimiento de medicién, secuencia opcional A (SXXS)

Tabla 3. Secuencia opcional A
N°. de medicion | Pesas en el platillo [Observacion (lectura)
1 S+t 0,
2 X+t 0;
3 X+t +sw 0O;
4 S+t +sw Oy

Todas las observaciones deberian ser anotadas en formularios de datos adecuados,
tales como aquellos presentados en el apéndice. Anote la temperatura ambiente,
la presion barométrica y la humedad relativa del laboratorio.

2.5.2.1.

Observacion 1. Coloque la(s) pesa(s) patron, S, junto con ¢ en
el platillo de la balanza. Si la balanza tiene un mecanismo de
frenado para el platillo, desarreste el platillo de la balanza.
Cuando desarreste el platillo, active el crondmetro y anote la
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2.5.2.2.

2.5.2.3.

2.5.24.

2.5.2.5.

2.5.2.6.

Diciembre de 2003

observacién O; una vez que el indicador de lectura de la balanza
se haya estabilizado.

Observacion 2. Retire la(s) pesa(s) Sy ¢, y reemplacelas con la
pesa bajo ensayo X'y su pesa de tara, 7. Desarreste el platillo de
la balanza, tome el tiempo del intervalo y anote la observacion
0:.

Observacion 3. Afada la pesa de sensitividad, sw, a las pesas de
la observacion 2. Desarreste el platillo de la balanza, tome el
tiempo del intervalo y anote la observacion O;.

Observacion 4. Retire las pesas X'y ¢, y reemplacelas con S'y .
La pesa de sensitividad, sw, permanece en el platillo de la
balanza. Desarreste el platillo de la balanza, tome el tiempo del
intervalo y anote la observacion O..

Compare las dos diferencias (0, — O;) y (O3 — O,); no deberian
diferir la una de la otra por mas de dos desviaciones estandar de
la balanza para este proceso y carga. Si la diferencia es mayor,
rechace los datos y vuelva a realizar las mediciones. Investigue
las posibles causas del exceso de variabilidad si las mediciones
no concuerdan con estos limites.

Si se realizan dobles sustituciones repetidas, los valores entre las
pruebas sucesivas no deberian diferir el uno del otro por mas de
+ 2 desviaciones estandar de la balanza para este proceso y
carga. Si esta diferencia es mayor, rechace los datos y tome una
nueva serie de mediciones que concuerden de esta manera.

2.5.3. Procedimiento de medicion, secuencia opcional B (XSSX)

Tabla 4. Secuencia opcional B
N°. de medicion | Pesas en el platillo [Observacion (lectura)
1 X+t 0,
2 S+t 0;
3 S+t +sw O3
4 X+t +sw Oy

Las mediciones para la opcion B son realizadas de la manera descrita en la opcion
A excepto que X, S, £, Y £, son intercambiadas.
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Calculos

3.1.  No se realiza una correcciéon por empuje del aire. Calcule la correccion de masa
convencional, C,, para la pesa bajo ensayo de la siguiente manera, conforme a la
secuencia opcional utilizada. En cada caso, las correcciones de masa convencional
para la(s) pesa(s) patron, Cs, la masa convencional de las pesas de tara, CM,

yCM, , la masa convencional de la pesa de sensitividad, CM,,, son incluidas. Los

simbolos N, y N, se refieren a los valores nominales de S'y X, respectivamente. Si
no se utilizan las pesas de tara, y se utilizan valores nominales iguales, aquellos
términos pueden ser todos cancelados en las ecuaciones.

3.1.1. Secuencia opcional A (SXXS)

C,=C,+CM, _CMtX+[(Oz-01)+(03-O4)H CM. }rNS-NX
2

2 0,- O

3.1.2. Secuencia opcional B (XSSX)

Cx:Cs -I-CI\/Its - CMtX‘f‘[ (Ol_oz )—;(04-03):”: CMSW }‘l‘ NS'NX
2

3.2.  Correccion por empuje del aire

3.2.1. Calcule la densidad del aire, p,, como se describe en el Apéndice del SOP
N°. 2.

3.2.2. Calcule la masa M, de la pesa bajo ensayo, y su correccion de masa C;
utilizando la masa de la(s) pesa(s) patrén, las pesas de tara y las pesas de
sensitividad de acuerdo a la secuencia opcional utilizada.

3.2.2.1. Secuencia opcional A (SXXS)
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3.2.2.2. Secuencia opcional B (XSSX)

3.2.3. Calcule la correccion de masa C,, de la siguiente manera:

Ci= M, - Ny

donde N, es el valor nominal para X.

3.2.4. Calcule la masa convencional? de X, CM,. Se recomienda que se informe la
masa convencional.

3.2.4.1. Masa convencional

Mx (]_pnj
cM P

1. P

8.0
3.2.5. Si se solicita, se podria calcular la masa aparente contra la densidad de
referencia del latdbn. Este valor deberia ser utilizado solamente cuando se

calibren balanzas mecanicas que han sido ajustadas con esta densidad de
referencia.

3.2.5.1. Masa aparente contra laton

AM _ Py

X contra latbn —
1 - Pn
8.3909

2 LLa masa convencional: “El valor convencional del resultado de pesar un cuerpo en el aire equivale a la masa de un
patrén, de una densidad convencionalmente elegida, a una temperatura convencionalmente elegida, lo que da
equilibrio a este cuerpo a esta temperatura de referencia, en aire de densidad convencionalmente elegida”. Las
convenciones son: una densidad de referencia de 8.0 g/cm’; una temperatura de referencia de 20 °C; una densidad del
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Aseguramiento metroldgico

4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

Dupligue el proceso con un patrén de verificacion adecuado (véase GLP 1, SOP 9,
SOP 30, y Sec. 7.4).

Trace el valor del patron de verificacion y verifique que se encuentre dentro de los
limites establecidos; una prueba t podria ser incorporada para verificar el valor
observado contra el valor aceptado.

La media del patrén de verificacion se utiliza para evaluar el sesgo y la deriva con
el tiempo.

Las observaciones del patron de verificacion se utilizan para calcular la desviacion
estandar del proceso de medicion, s,,.

Asignacion de la incertidumbre

Los limites de la incertidumbre expandida, U, incluyen estimaciones de la incertidumbre
estandar de los patrones de masa utilizados, uy, estimaciones de la desviacién estandar del
proceso de la medicion, s, y estimaciones del efecto de otros componentes asociados con
este procedimiento, u, Estas estimaciones deberian ser combinadas utilizando el método
de la raiz cuadrada de la suma de los cuadrados (RSS), y la incertidumbre expandida, U,
informada con un factor de cobertura igual a dos (k = 2), para darnos aproximadamente un
nivel de confianza del 95 por ciento. Véase el SOP N°. 29 para consultar el procedimiento
normalizado de operacion completo para el célculo de la incertidumbre.

5.1. La incertidumbre expandida para el patron, U, se obtiene del informe de
calibracion.  Se utiliza la incertidumbre estandar combinada, u., y no la
incertidumbre expandida, U, por lo tanto, la incertidumbre informada para el patrén
usualmente necesitara ser dividida entre el factor de cobertura k.

5.2.  El valor para s, se obtiene de los datos del grafico de control para los E)atrones de
verificacion utilizando mediciones de doble sustitucion (véase el SOP N°. 9).

5.3. Otras incertidumbres estandar usualmente incluyen en este nivel de calibracion
incertidumbres asociadas con el calculo de la densidad del aire e incertidumbres
estandar asociadas con la densidad de los patrones utilizados.

5.4.  La incertidumbre expandida, U, debe ser < 1/3 de la tolerancia aplicable segin
ASTM E617-97 y OIML R111 para clasificar patrones de masa.

Informe

Informe los resultados como se describe en el SOP N°. 1, Preparacion de informes de
calibracion / ensayos.

33y

aire normal de 0.0012 g/cm®. La masa convencional era antiguamente llamada “Masa aparente contra 8.0 g/cm™ en
los Estados Unidos de América. Véase OIML IR 33 (1973, 1979), bajo proceso de revision.

SOP 4
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Apéndice
Formulario de datos para el método de doble sustitucion
(Secuencia opcional A)

SXXS
Datos y condiciones del laboratorio:
Operador
Fecha Temperatura
Balanza Presion

Carga nominal

Humedad relativa

Desviacion estandar del proceso obtenida del grafico de control, s,

Datos de los patrones de masa:

. . - Incert. expandida: Incert.: Densidad
Id. Valor nominal | Correccién de masa . 3
Del informe de cal. factor k g/cm
S
X
Sw

*Correccion de masa = Masa verdadera si se utiliza la correccion de empuje.

Correccién de masa = Masa

convencional si NO se utiliza la correccion de empuje. La densidad se utiliza s6lo con las correcciones de empuje.

Observaciones:

N°. de observacion Pesas Observaciones (lecturas) de la balanza, unidades
Hora:
1(0) S+t
2 (0,) X+t i
3 (0;) X+t +sw !
4 (0,) S+t +sw

Hora:

Aseguramiento metrologico (Duplicacion del proceso):

N°. de observacion Pesas Observaciones (lecturas) de la balanza, unidades
Hora:
1(0) S+t
2 (0,) Se + tse
3 (0;) S, + tg. +sw
4 (0) S+t +sw

Hora:

Nota: la raya punteada representa al punto decimal.

SOP 4
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Apéndice
Formulario de datos para el método de doble sustitucion
(Secuencia opcional B)

XSSX
Datos y condiciones del laboratorio:
Operador
Fecha Temperatura
Balanza Presion
Carga Humedad relativa
Desviacion estandar del proceso obtenida del grafico de control, s,

Datos de los patrones de masa:

. . Incert. expandida: Incert.: Densidad
Id. Valor nominal | Correccién de masa* : 3
Del informe de cal. factor k g/cm
X
S
Sw

*Correccion de masa = Masa verdadera si se utiliza la correccion de empuje. Correccion de masa = Masa
convencional si NO se utiliza la correccion de empuje. La densidad se utiliza s6lo con las correcciones de
empuje.

Observaciones:

N°. de observacion Pesas Observaciones (lecturas) de la balanza, unidades
Hora:
1(0) X+t !
2 (0) S+ !
3 (0;) S+t +sw i
4 (0) X+t +sw !
Hora:

Aseguramiento metrologico (Duplicacion del proceso):

N°. de observacion Pesas Observaciones (lecturas) de la balanza, unidades
Hora:
1(0) S, + ts §
2 (0,) S+ !
3 (0;) S+t +sw
4 (0, S+t +sw
Hora:

Nota: la raya punteada representa al punto decimal.
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Ejemplo: Con correcciones de empuje
Formulario de datos para el método de doble sustitucion
(Secuencia opcional A)

Diciembre de 2003

SXXS
Datos y condiciones del laboratorio:
Operador HO
Fecha 24/8/86 Temperatura 22.3°C
Balanza M5SA Presion 753.5 mm Hg
Carga nominal 109 Humedad relativa 45 %
Desviacion estandar del proceso obtenida del grafico de control, s, 0.002 9 mg
Datos de los patrones de masa:
Id. Valor nominal | Correccion de masa* 52?6;:];0?:23 Z(ilg:i. ]!:(:Ct%rrt';( DZ?S:S? d
(mg)
S 10g -0.679 mg 0.014 mg 3 8.00
X 10¢g A ser determinada A ser determinada 2 7.84
sW 5mg -0.0227 mg 0.000 28 2 8.5
S. 10g 0.321 mg 0.025 mg 2 8.0

*Correccion de masa = Masa verdadera si se utiliza la correccion de empuje.
convencional si NO se utiliza la correccion de empuje. La densidad se utiliza s6lo con las correcciones de empuje.

Correccién de masa = Masa

Observaciones:
N°. de observacion Pesas Observaciones (lecturas) de la balanza, unidades mg

Hora: 8:35 a.m.
1(0) S+t 1268
2 (0,) X+t 1:821
3 (0;) X+t +sw 6! 798
4 (0,) S+t +sw 6 245

Hora: 8:47 a.m.

Aseguramiento metrologico (Duplicacion del proceso):

N°. de observacion Pesas Observaciones (lecturas) de la balanza, unidades.mg
Hora: 9:00 a.m.
1(0) S+ 11270
2 (0,) S. + 1, 21271
3 (0) Se + tse & sw 71248
4 (0,) S+ 1+ sw 6 | 248
Hora: 9:10 a.m.

Nota: la raya punteada representa al punto decimal.

SOP 4
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Calcule la densidad del aire (SOP 2):

p.=1.179 5 mg/lcm3 = 0.001 179 5 glcm?3

Diciembre de 2003

Utilice la ecuacién 3.2.2.1 para la secuencia opcional A (SXXS) con las correcciones de empuije3:

Ms(l'paJJers[l'mJ‘A{[l-%JJr{(OZ_Q)JF(OS_Q)} M(lm

Ps Py, Py,

2 G -39

(1-paJ
P

00011795 (1.821-1.268) + (6.798- 6.245) 0.0049773 ( t- 0.0(;151795j
9.999321(1-' ]+o-0+{ 821-1.268) + (6.798- 6. } :
8.0 2 6.798- 1.821
M, =
[ 1- 0.0011795)
784
M — (9.9978461+0.000552957) ~9.9999041¢
0.99984949
Calcule la correccion de masa (masa verdadera):
C.= M,— N,
C,= 999990419 — 10g = -0.00009599 = -0.095 9 mg
Calcule el valor de masa convencional:
M. ( [-Pn )
M, = bs
;. P
8.0
3 Tenga en mente que estas ecuaciones pueden ser truncadas para efectos de este ejemplo y que puede que se

vean pequefias diferencias en los Gltimos lugares decimales debido al uso de calculadoras u hojas de calculo.
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9.999 9041( 1- 0'70212 J
CM, = :
’ 0.999 850
oM, - 9.9999041 (0.9998469) _ 0.00987351g
0.999 850

C, = CM,—- N,

0N
I

9.999873519 — 109
C. =-0000126499 = -0.126 49 mg
Calcule la incertidumbre para la calibracion:

U=u,*2

2
4

. 2 2
u, = u” + s, +u

c

La incertidumbre para el patron, U, debe ser dividida entre el factor k para determinar la u;.

u, = \/(0.004 667)° +(0.0029) +(0.000 000032 )°

u. = 0.005 494 623 6 mg

U = 0.005494 6236 *2 = 0.010 989 247 3 mg

Declaracion de la incertidumbre

La incertidumbre informada es la raiz cuadrada de la suma de los cuadrados de la incertidumbre
estandar del patrén, la desviacion estandar del proceso y un error sistematico sin correccién por la
falta de correcciones de empuje, multiplicada por un factor de cobertura igual a 2 (k = 2) para
obtener un intervalo de confianza del 95 por ciento aproximadamente. Los factores que no se
incluyen en la evaluacion son: el magnetismo (se considera que las pesas cumplen con las
especificaciones magnéticas a menos que se noten aberraciones en la medicion), el
descentramiento y la linealidad de la balanza (estos factores son considerados como parte del
proceso de la medicidn cundo se obtiene la desviacion estandar del proceso).
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Evaluacion del cumplimiento
Tenemos que evaluar la correccion con su incertidumbre expandida para determinar si la pesa se
encuentra o no dentro de los limites de tolerancia. La magnitud de la incertidumbre expandida
tiene que ser menor que 1/3 de la tolerancia para ser capaz de realizar esa evaluacion, segun
ASTM E617-97 y OIML R111.

Carga=10g¢g
ASTM E617 OIML R111
Clase Tolerancia (mg) Clase Tolerancia (mg)
0 0.025 E, 0.020
1 0.050 E, 0.060
2 0.054 Fi 0.20

Si vemos el triple del valor de la incertidumbre: 0.011 mg x 3 = 0.033 mg, nos damos cuenta de
que la incertidumbre cumple con la regla de 1/3 correspondiente a las clases 1y 2 de ASTM vy las
clases E; y F; de OIML.

A continuacion, vemos a la correccion con la incertidumbre: - 0.126 mg #0.011 mg.
Podemos ver que el valor absoluto de la correccion se encuentra dentro de: 0.115 < C, <0.137,
por lo tanto, éste s6lo cumple con la clase F; de OIML.

Informes
La correccion de masa convencional y la incertidumbre serian informadas de la siguiente manera:

Cy = -0.126mg + 0.011 mg
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Ejemplo: Sin correcciones de empuje
Formulario de datos para el método de doble sustitucion
(Secuencia opcional B)

Diciembre de 2003

XSSX
Datos y condiciones del laboratorio:
Operador HO
Fecha 24/8/86 Temperatura 22.3°C
Balanza CB 100 Presion 753.5 mm Hg
Carga 30gy1oztroy Humedad relativa 45 %
Desviacion estandar del proceso obtenida del gréfico de control, s, 0.018 mg
Datos de los patrones de masa:
Id. Valor nominal | Correccion de masa* 52??:];0?;233?23_ ]!:;%rrt.l:( Dgr;gigza d
S 30 g 0.407 mg 0.022 mg 3 8
X ltoz A ser determinada A ser determinada 2 7.84
sw 50 mg -0.084 00 mg 0.000 65 mg 2 8.5
t, 119 0.359 6 mg 0.006 3 mg 3 8.04
t, Ninguno
S, 309 0.907 mg 0.030 mg 2 8

*Correccion de masa = Masa verdadera si se utiliza la correccion de empuje.
convencional si NO se utiliza la correccion de empuje. La densidad se utiliza s6lo con las correcciones de empuje.

Observaciones:

Correccién de masa = Masa

N°. de observacion Pesas Observaciones (lecturas) de la balanza, unidades mg
Hora: 9:00 a.m.
1(0) X+1, 20 | 93
2 (0,) S+ 17121
3 (0)) S+ 1+ sw 67 | 08
4 (0, X+t +sw 70 | 81
Hora: 9:05 a.m.

Aseguramiento metrologico (Duplicacion del proceso):

N°. de observacion Pesas Observaciones (lecturas) de la balanza, unidades_ mg
Hora: 9:15a.m.
1(0) S+1, 20 | 95
2 (0) S. + ts. 2145
3 (0;) S, + tg. + 5w 71 32
4 (0,) S+ t,+sw 70 | 83
Hora: 9:20 a.m.

Nota: la raya punteada representa al punto decimal.
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Utilice la ecuacion 3.1.2 para la secuencia opcional B (XSSX) SIN correcciones de empuje?:

C, = C + CM, - CM, + {(01'02) . (04'03)“ M. } + N, - N,
»‘ : 2 0,- 0,

Nota: jtenga cuidado en combinar solamente las magnitudes que tengan las mismas unidades!

C. —0407mg + 11003596 0 + { (20.93-17.21) + (70.81-67.08 )} [ 49.916 mg

+ 309 - 1toz
2 67.08 - 17.21

C. =0.407mg + 1.1003596¢ - 0 + 3.7284359mg + 30g - 31.10347 68

C.= 1104495036 mg — 1.103476 8¢
C, = 1.018236mg
Calcule la incertidumbre para la calibracién:

U=u.*2

2 2 2
uC:\/us +s, +u,

La incertidumbre para el patron, U, debe ser dividida entre el factor k para el patron y la pesa de
tara para determinar la u; de cada uno de ellos. La incertidumbre adicional que resulta de no
realizar la correccion por el empuje del aire puede ser determinada utilizando la magnitud de la
correccion por el empuje del aire del SOP 2.

u, = \/(0.007 33)% +(0.0021)% +(0.018)* +(0.0016)?

u. =0.019 617 15 mg

U = 0.01961715 * 2 = 0.039 234 mg

La correccion de masa convencional y la incertidumbre serian informadas de la siguiente manera:
Cy = 1.018 mg + 0.039 mg

O

C, = 0.000032 70zt £ 0.0000013 0zt

4 Tenga en mente que estas ecuaciones pueden ser truncadas para efectos de este ejemplo y que puede que se
vean pequefias diferencias en los Gltimos lugares decimales debido al uso de calculadoras u hojas de céalculo.
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