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I.- Objetivos

Objetivo General

+ Implementar un sistema de calibracion para instrumentos de medicién de
temperatura, usando el método de comparacion con un termoémetro Patrén y

una fuente de temperatura controlada y validada.



Objetivos Particulares

*

Hacer un revisiéon bibliografica y de campo sobre los diferentes instrumentos
para medir temperaturas, usados en la industria farmacéutica.

Contribuir en el proceso de elevar la calidad en las mediciones de temperatura
en los laboratorios de la Facultad de Quimica

Optimizar el procedimiento de calibracion, por el método de comparacién, para
la calibracion de termémetros de liquido en vidrio.

Desarrollar un método de validacién de una fuente de temperatura controlada
Aplicar las recomendacién 17025 .-General Requierements for the Competence
of Testing and Calibration Laboratories emitida por la 1ISO en la implementacién

de un sistema de calidad en la calibracion de termémetros de liquido en vidrio.



.- Introduccién

I1.1 Bosquejo Histérico

El proceso de medir es antiguo, su origen se pierde en la prehistoria.
Podriamos decir que se inicia desde que el hombre tiene la necesidad de medir el
tiempo que dura el dia y la noche o cuando se vuelve sedentario y requiere saber
el tiempo que tiene que esperar para recoger su cosecha. Algunos autores
mencionan que el uso de unidades e instrumentos vienen desde hace 6000 6
7000 afos. {". Estos acontecimientos son la base para el nacimiento de la
Metrologia, 1a ciencia de las mediciones, pero después de muchos afios es
reconocida asi. Al revisar la literatura relacionada con el proceso de medir, nos
encontramos con que éste ha evolucionado. Las maneras de medir y las unidades
de medida, no siempre han sido las mismas. Los sistemas de medida también han
cambiado . los cientificos y técnicos de diferentes nacionalidades se reunen de
forma periédica para ratificar acuerdos y cambiar o establecer algunos nuevos.
Estos acuerdos dan lugar a la elaboracion de normas o recomendaciones que
indiquen la mejor forma de medir, el adecuado uso del instrumento, seleccion de
instrumentos apropiados, la forma de informar datos experimentales y todo aquelio
relacionado con mediciones.

£1 uso de unidades e instrumentos vienen desde hace 6000 6 7000 aftos. ("



La experiencia humana es muy variada; constantemente vemos, oimos,
olemos, probamos y tocamos objetos y productos, es decir, hay un constante flujo
de sensaciones. El trabajo de la metrologia es describir en forma ordenada esta
experiencia, un trabajo que la curiosidad del hombre ha conducido por muchos
siglos y que presumiblemente nunca terminara. El metrélogo ha seleccionado
como campo de estudio una porcion especial de la gran variedad de experiencias
humanas; de la totalidad ha abstraido ciertos aspectos que le parecen
susceptibles de describir con exactitud.‘"

El mundo que esta poblado por las creaciones y trabajos de la imaginaciéon
e ingenio del metrologo el cual es: medir y observar fenomenos y asi él se encarga
de informar esos resultados con ¢, Cémo, Dénde y Por qué? las unidades, sistemas
de unidades, trazabilidad, patrones normas, métodos, sistemas de certificacion,

especificaciones , etc. ("

La metrologia es una ciencia que se ayuda de las matematicas, fisica, la
quimica, y de una parte de la experiencia humana por medio del lenguaje y la
escritura. Aparte de la gran cantidad de escritura que se requeriria para exponer
los resultados, pareceria innecesaria y dificil la descripcion de la medicion, y asi es
el tipo mas importante de experimento metrolégico. Ante tal situacién, los
experimentos metroldgicos simplemente son descritos en términos de numeros y
unidades, los cuales también son representados por simbolos cuya manipulacién

han simplificado los matematicos. ("



El desarrollo de la metrologia se ha marcado gracias al continuo desarrollo
de los experimentos con la teoria y la verificacibn de ésta con la
experimentacién.!”

Es esencial comprender que los principios fundamentales de cualquier
teoria fisica o metrolégica sélo son postulados o hipoétesis acerca de hechos
observados, y para que sea exitosa la metrologia necesita ser capaz de predecir
las leyes que actualmente pueden comprobarse; es mejor alin cuando predice
algo que nadie ha observado aun y cuando su prediccion es verificada. ("

Una de las variables que al medirla proporciona informacion importante y
necesaria en los fenébmenos quimicos es la temperatura. La cual es una
propiedad del sistema y que puede ponerse de manifiesto de ia siguiente manera:

Si dos cuerpos a diferentes temperaturas estan en contacto térmico, el que
estd a mayor temperatura cedera parte de su energia interna, el de menor
temperatura ganara dicha energia cedida. Esta energia transferida durante el
proceso es llamada calor. Quedando diferenciada la temperatura como una
propiedad del sistema y el calor como energia en transito.

Existen 6 escalas de temperatura:

eL.a escala termodinamica Kelvin
sLa escala de Celsius
sLa escala de Fahrenheit

oL a escala de Réaumur

oL a escala de Rankine



La escala que el Sistema Internacional de Unidades acepta es la escala
termodinamica, Kelvin, pero la mas usada es la Celsius.
Existen una gran variedad de instrumentos para medir temperatura y
pueden dividirse en los siguientes grupos:

e Termopares

» Termometros de liquido en vidrio

e Termistores

¢ Digitales

o Bimetalicos

e Resistencia de platino

e Opticos

11.2 Metrologia en el Sistema de Calidad

La relacion de la metrologia con los sistemas de calidad puede verse desde
dos puntos de vista: L.a metrologia como parte del sistema de calidad en empresas
cuyos procesos de medicion son indispensables para lograr la calidad total de sus
productos o procesos y el sistema de calidad implementado en un laboratorio de
calibracion o en el proceso mismo de medicion.

El sistema de calidad de la Metrologia enfocado al Control de Calidad nos
dice que el control en las mediciones da como resultado ia calidad en los analisis
de los productos, materia prima, en instalaciones industriales, como mejorar las

mediciones y asi tener garantia en la calidad durante la produccion. iImplementar




un sistema de calidad en las mediciones y lograr trazabilidad nos garantiza elevar

la calidad en la mediciones no solo de la empresa sino del pais.

L.a Metrologia esta mencionada en la norma ISO 9001 2000, en la seccién 4
capitulo 8 el punto 7.6 es donde se habla del Control de los dispositivos de

seguimiento y de medicion.

Donde se podria explicar que: La organizacién debe determinar el
seguimiento y la medicién a realizar, y los dispositivos de medicion y seguimientos
necesarios para proporcionar la evidencia de la conformidad del producto con los

requisitos determinados.

La organizacion debe establecer procesos para asegurarse de que el
seguimiento y medicién pueden realizarse y se realizan de una manera coherente

con los requisitos de seguimiento y medicién.

Cuando sea necesario asegurarse de la validez de los resultados, el equipo

de medicion debe:




a)

b)

)

d)

e)

Ademas,

Calibrarse o verificarse a intervalos especificados o antes de su
utilizacion, comparado con patrones de medicion trazables a
patrones de medicion nacionales ¢ internacionales; cuando no
existan tales patrones debe registrarse la base utilizada para la

calibracion o verificacién;

Ajustarse o reajustarse segun sea necesario;

ldentificarse para poder determinar el estado de calibracion;

Protegerse contra ajustes que pudieran invalidar el resultado de

la medicién;

Protegerse contra los dafos y el deterioro durante la

manipulacion, el mantenimiento o el almacenamiento.!?)

la organizacidn debe evaluar y registrar la validez de los

resultados de las mediciones anteriores cuando se detecte que el equipo no esta
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conforme con los requisitos. La organizacion debe tomar la acciones apropiadas
sobre el equipo y sobre cualquier producto afectado. Deben de mantenerse

registros de la calibracién y la verificacion.

Todos los requisitos para el aseguramiento de la calidad, estan

mencionados en la NMX-CC-017/1:1995 o iSO 10012.1:1992.

La cual habla de una relacién entre un comprador y un proveedor, donde
ambos términos se interpretan en el mas amplio sentido. Eil proveedor puede ser
un fabricante, un instalador, o una organizacion de servicio responsable de

suministrar un producto o un servicio.”®

Requisitos para equipo de medicién.

El Equipo de medicion debe de tener las caracteristicas metroldgicas
requeridas para el uso propuesto (por ejemplo: exactitud, estabilidad, amplitud de
medicidon especificada y resolucion). Toda la documentacion deben ser
mantenidos para considerar cualquier correccidon, condiciones de uso (incluyendo

condiciones ambientales), etc, necesarias para lograr el desempenio requerido.
Al realizar mediciones y al declarar y usar resultados, el proveedor debe

tomar en cuenta todas las incertidumbres significativas identificadas en el proceso

de medicién (incluyendo los patrones) y aquéllas debidas al personal y al

11



ambiente.® Se recomienda utilizar técnicas estadisticas para vigilar y controlar
continuamente la incertidumbre de las mediciones. El efecto acumulativo de las
incertidumbres en cada paso sucesivo de una cadena de confirmaciones debe ser
tomado en cuenta para cada patrén y elemento del equipo que es confirmado.
Deben tomarse acciones cuando la totalidad de las incertidumbres es tal que
comprende la habilidad para hacer mediciones dentro del maximo error tolerado.
Los detalles de los componentes significativos del total de las incertidumbres

deben registrarse.

Todos los resultados de las calibraciones deben registrarse con suficiente
detalle de tal manera que la trazabilidad de todas las mediciones pueda
demostrarse, de modo tal que cualquier medicién pueda reproducirse bajo
condiciones similares a las originales, facilitando por lo tanto, la resoluciéon de

cualquier anomalia.

La informacién debe incluir:

a) La descripcion e informacion Unica del equipo;

b) La fecha de terminacion de cada confirmacion;

c) Los resultados de calibracion obtenidos después y, cuando sea pertinente,
antes de cualquier ajuste o reparacion;

d) El intervalo de confirmacidn asignado;

e) La identificacion del procedimiento de confirmacioén;

12



f) La definicion de los limites del error tolerado;

g) La fuente de calibracion utilizada para obtener trazabilidad;

h) Las condiciones ambientales pertinentes y una declaracién a cerca de cualquier
correccion necesaria al respecto;

i) Una declaracioén de las incertidumbres involucradas en la calibracién del equipo
y sus efectos acumuiados;

j) Detalles sobre cualquier servicio de mantenimiento tales como ajustes,
reparaciones o modificaciones realizadas;

k) Cualquier limitacién de uso;

1) La identificacion del personal ejecutor de la confirmacién;

m) La identificacion del personal responsable del asegurar la veracidad de la
informacién registrada;

n) La identificaciéon Gnica (como nuimero de serie) de los certificados de calibracion

y otros documentos pertinentes.

El proveedor debe mantener procedimientos documentados claros sobre la
retencion (incluyendo la duracién) y salvaguarda de los registros. Los registros
deben conservarse hasta que ya no exista probabilidad de que pueden ser

necesarios como referencias. ¥

13



11.3 Ley Federal Sobre Metrologia y Normalizacion

La vida civilizada implica una serie de reglamentaciones, costumbres, leyes
que nos permiten vivir en comunidad, con un comportamiento honesto y de
respeto hacia nuestros semejantes, y facilitan el orden, la eficiencia y las
interrelaciones, como por ejemplo, ia hora oficial, los sistemas monetarios de cada
pais.

Al conjunto de este tipo de reglamentaciones se le puede llamar, en cierta
forma normalizacién.

Basicamente la normalizacibn es comunicacién, entre productor,
consumidor o usuario, basada en términos técnicos, definiciones, simbolos,
métodos de prueba y procedimientos. Es, ademas, una disciplina que se basa en
resultados ciertos, adquiridos por medio de la ciencia, la técnica y la experiencia y

es fruto de un balance técnico -econdmico del momento.

La normalizacidén es la actividad que fija las bases para el presente y el
futuro, esto con el propdsito de establecer un orden para el beneficio y con el
concurso de todos los interesados. En resumen, la normalizacion es, el proceso de
la elaboracién y aplicacidn de normas; son herramientas de organizacibn‘y
direccion.

La Asociacion Estadounidense para pruebas de materiales (ASTM), define

a la normalizacion como e! proceso de formular y aplicar reglas para una

14



aproximacion ordenada a una actividad especifica para el beneficio y con la
cooperacion de todos los involucrados.

La norma es una referencia respecto a la cual se juzgara un producto o una
funcion. Practicamente norma es un documento resultado del trabajo de
numerosas personas durante mucho tiempo.

La especificacion es una exigencia o requisito que debe cumplir un
producto, un proceso o un servicio. Una especificacidén puede ser una norma, pero

generalmente es parte de una norma. ("

El gobierno mexicano tiene leyes que se basan en los mercados
internacionales, y de éstos, se han adoptado algunas medidas que rigen a los
empresarios nacionales, para: infraestructura, tecnologia y en las actividades de
exportacion. Una de estas acciones creadas por el gobierno es la ley de
Metrologia y Normalizacidon creada el 1° de julio de 1992. (Que abroga la
publicada en el Diario de la Federacion del 26 de enero de 1988). Y reformada,
adicionan y derogan diversas disposiciones de la Ley Federal de Procedimiento
Administrativo; de la Ley Federal sobre Metrologia y Normalizacion (LFMyN); de la
Ley Minera; de la Ley de Inversién Extranjera; de la Ley Federal de Sociedades
Mercantiles y del Cédigo Civil para el Distrito Federal en materia comun, y para
toda la Republica en materia federal, publicado en el Diario Oficial de la
Federacidon el 24 de diciembre de 1996 y reformada por Decreto por el que se

reforman, adicionan y derogan diversas disposiciones de la Ley Federai sobre

15



Metrologia y Normalizacién publicado en el Diario Oficial de la Federacion el 20 de

Mayo de 1997.6Y9

La presente ley se divide en 2: la parte Metrolégica y la parte de Normalizacién,

pero para el presente trabajo solo se revisara la seccion referida a la metrologia.®

La ley plantea diferentes objetivos los cuales son en materia de Metrologia: ©

e Establecer el sistema General de Unidades de Medida;

e Precisar los conceptos fundamentales sobre metrologia,

e Establecer los requisitos para la fabricaciéon, importacidén, reparacion, venta,
verificacion y usos de los instrumentos para medir y los patrones de medida;

e Establecer la obligatoriedad de la medicion en transacciones comerciales y de
indicar el contenido neto en los productos envasados;

» [nstituir el Sistema Nacional de Calibracién;

e Crear el centro nacional de Metrologia, como organismo de alto nivel técnico en
la materia; y

e Regular en lo general, las demas materias relativas a la metrologia.

Las disposiciones generales en el area de metrologia se encuentran en el titulo

segundo, el cual contiene varios capitulos y cada uno de ellos consta de varios

articulos. ©®

16



o Establecer las politicas para Acreditar laboratorios de calibracion,
entendiéndose acreditar como el acto pér el cual una entidad de acreditaciéon
reconoce la competencia técnica y confiabilidad de:

e Organismos de Certificacion

Laboratorios de Prueba

Laboratorios de Calibracion

Unidades de Verificacion para la evaluacién de conformidad

El capitulo "unico" comprende del articulo 1° al 4° y en resumen hablan de que la
Ley se regira en toda la Republica, también habla lo que la ley tiene por objeto en

Materia de Metrologia y de Normalizacién, acreditacion.

El capitulo 1 comprende del articulo 5° al 9°, y en resumen estos hablan de: El
Sistema General de Unidades de Medida, (SGUM), las cuales integran desde las
internacionales, las derivadas, asi como las no comprendidas en el sistema
internacional, también menciona las unidades de medida de otros sistemas que
podran ser autorizados por la Secretaria, por estar relacionados con paises
extranjeros que no hayan adoptado el mismo sistema, también t.'labla que la
simbologia del Sistema de Unidades se encontraran en las respectivas Normas
Mexicanas; también habla que todas las escuelas en sus programas de

enseianza deben inciuir SGUM. Asi como los prototipos nacionales que la

17



Secretaria tiene a su cargo, como los son: metro, kilogramo, asignados por la

Oficina Internacional de Pesas y Medidas de los Estados Unidos Mexicanos.

El capitulo 2, comprende del articulo 10° al 14° los cuales hablan de los
Instrumentos para Medir. Y dice que éstos ultimos y patrones que se fabriquen en
el territorio Nacional o se importen y que se encuentren sujetos a norma oficial
mexicana, requieren previa su comercializacién, la aprobacion por parte de la
Secretaria, asi esto indica las obligaciones de los fabricantes y usuarios de dichos
instrumentos.

El capitulo 3, comprende de los articulos 15° al 23°, los cuales hablan de la
Medicion Obligatoria de las Transacciones. Las cuales indican las obligaciones,
sanciones, y otras disposiciones relacionadas con el uso adecuado de los

instrumentos de medicion en las transacciones comerciales que asi lo requieran.

El capitulo 4, comprende los articulos 24° al 27°, los cuales hablan del Sistema
Nacional de Calibracion, que tiene como objeto procurar la uniformidad y
confiabilidad de las mediciones que se realizan en el pais, tanto en lo concerniente
a las transacciones comerciales y de servicios, como en los procesos industriales,
trabajos de investigacion cientifica y de desarrollo tecnolégico. También se
establece que la Secretaria sera la responsable del Sistema Nacional de

Calibracién y con ello esta capacitada para realizar las siguientes acciones:
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= Participar en la evaluacion para la acreditacion de los laboratorios que den
servicio de medicion y calibracién;

= Establecer con los laboratorios acreditados cadenas de calibracién, de acuerdo
en los niveles de exactitud que se les haya asignado;

» Difundir la capacidad de medicion de los laboratorios acreditados y de las
cadenas de calibracion;

= Autorizar los métodos y procedimientos de medicion y calibracion estableciendo
un banco de informacién para difundirlos en los medios oficiales, cientificos,
técnicos e industriales;

* Establecer convenios con las instituciones extranjeras e internacionales;

= Establecer mecanismos de evaluacidon periddica de los laboratorios de

calibracion que formen parte del sistema.

En el titulo cuarto, que se refiere a la acreditacion y determinacion del
cumplimiento, menciona en el capitulo | que la acreditacion de laboratorios de
calibracién sera realizada por la entidades de acreditacion. Esta dultimas
requieren de la autorizacion de la Secretaria de Comercio y Fomento Industrial,

en la actualidad corresponde a la Secretaria de Economia.

La Entidad Mexicana de Acreditamiento ha sido autorizada para llevar a cabo

los procesos de acreditacién de laboratorios de calibracidon, de prueba y unidades

de verificacion . ema ha tomado ya las responsabilidades del SINALP y del

19



Sistema Nacional de Calibracion, incluyendo la acreditacion de laboratorios de
calibracién en organizaciones de registro de sistemas de calidad en laboratorios
de certificacibn de productos y otros. De acuerdo a los oficiales de la ema de
tener un grupo centralizado de acreditacién ofrece al usuario resultados confiables
que pueden ser utilizados por agencias ambientales para recomendar el equipo
adecuado a las comparnias manufactureras para reducir o eliminar los problemas
de contaminacién generados por sus procesos actuales. (6Y'2)

A partir de la publicacién del reglamento de la Ley Federal de Metrologia y
Normalizacion la Direccion General de Normas (DGN) de la Secretaria de
Comercio y Fomento Industrial (SECOFI), ha dejado de realizar las actividades de
acreditacion. Esto se llevo a cabo para coadyuvar a fortalecer el Sistema Nacional
de Acreditacién y a desarrollar un Sistema de Evaluacion de la Conformidad
confiable. El ser acreditado por ema, en que una entidad privada, de tercera parte,
imparcial e independiente, apoyada por los expertos en la materia avala la
competencia técnica y la confiabilidad de los laboratorios de calibracion y de
pruebas, organismos de certificacion y unidades de verificacion para realizar la
evaluacion de la conformidad, estos organismos son los que determinan el grado
de cumplimiento o conformidad con las normas que se aplican y son sefaladas,
para un producto, para una cadena de produccién de un producto, para ur;na
persona o un sistema.. Asi, con todo esto podemos avalar la calidad del producto.

La ema a su vez a sido evaluada con las normas nacionales y la normativa
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internacional. Y con todo esto la ema busca proteger al consumidor e internarnos

al mercado globalizado.

El capitulo 5; Comprende del articulo 29 al 37, los cuales hablan del Centro

Nacional de Metrologia (CENAM), y de las funciones que este realiza:

= El Centro Nacional de Metrologia es un Organismo descentralizado con
personalidad juridica y patrimonio propio, con objeto de llevar a cabo funciones
de alto nivel técnico en materia de metrologia.®®

* Es el laboratorio Primario de! Sistema Nacional de Metrologia;

*= Conserva los patrones nacionales correspondiente a cada magnitud, salvo que
Su conservacion sea conveniente en alguna otra institucion; ©

= Proporciona servicio de calibracion a los patrones de los laboratorios de
medicién; ©

= Participa en la investigacion, desarrollo y difusion de la metrologia; ©

= Ofrece asesorias en relacion con los problemas de medicion;

* Participa en el intercambio de desarrollo metroldgico con organismos
nacionales e internacionales; ®

» Realiza peritajes a los laboratorios acreditados para la calibracién; ©

También se establece la estructura organizacional del CENAM e indica las

fuentes de financiamiento de las que podra disponer este organismo. ©®
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Y asi para poder tener un proceso de acreditamiento tenemos el reglamento
de la Ley Federal sobre Metrologia y Normalizacién, &l cual en el Titulo segundo,
capitulo V del Centro Nacional de Metrologia Articulo 25, para efecto del articulo
30, fraccién V de la Ley , el centro Nacional de Metrologia certificara como
materiales patréon de referencia, aquellos que representen en forma uniforme y
constante los valores de magnitudes fisicas y fisico - quimicas, para lo cual debera
evaluar los procesos, productos, servicios e instalaciones mediante inspeccién
ocular, muestreo, pruebas, investigacion de campo o revision y evaluacion de los
programas de calidad.

El Centro nacional de Metrologia informara a ia Secretaria del avance de
los proyectos que esté desarrollando. Asimismo, el Centro Nacional de Metrologia
solicitara autorizacidon a la Secretaria para efectuar cambios en los patrones ya

autorizados.('?

11.4 Requerimientos generales para laboratorios de calibracion.
11.4.1 Sistema de calidad

Todo laboratorio debe establecer, implementar y mantener un sistema de
calidad apropiado al alcance de sus actividades. Todo laboratorio también debera
documentar sus politicas, sistemas programas, procedimientos e instruccionés
hasta la extensién necesaria para asegurar la calidad de la prueba y/o resultados

de calibracion.”
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Las politicas y objetivos del sistema de calidad del laboratorio deberan ser
definidos en un manual de calidad (cualqufera como sea nombrado). Todos los
objetivos deberan ser documentados en un informe de politica de calidad, y este
informe debe de ser publicado bajo la autoridad del director, y debera de incluir, al
menos, lo siguiente :

a) El compromiso del manejo del laboratorio a una buena practica profesional y
calidad de sus pruebas y calibraciéon en servir a sus clientes;

b) Informe de la direccién del estandar de servicio del laboratorio;

c) El proposito del sistema de calidad;

d) Un requerimiento es que todo el personal involucrado con las actividades de
prueba y calibracién dentro del laboratorio se familiarice con la documentacion
de calidad e implemente las politicas y procedimientos en su trabajo; y

e) El compromiso de la direccion del laboratorio de estar de acuerdo con éste
Estandar Internacional.

NOTA. El informe de politica de calidad debera ser conciso y debe incluir el

requerimiento de que las pruebas y/o calibraciones deberan ser llevadas siempre

de acuerdo con los métodos establecidos y métodos establecidos y requerimientos

de los clientes.
El manual de calidad debera incluir o hacer referencia a los procedimientos

de apoyo, incluyendo, a los procedimientos técnicos, Debera de tener un

compendio de la documentacién utilizada en el sistema de calidad. "
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Los papeles y responsabilidades de la direccién técnica y del director de
calidad, incluyendo la responsabilidad para asegurar conformidad con este

Estandar Internacional debera ser definido en le manual de calidad.
11.4.2 Facilidades y Condiciones Ambientales.

En un laboratorio de prueba y/o calibracién, la electricidad y condiciones
ambientales deberan ser tales para facilitar el desempeiio correcto. Todo
laboratorio debera tomar en cuenta las condiciones ambientales para que no
afecten los resultados o la calidad requerida para cada medicion, también se
debera tener un cuidado especial, cuando las muestras, pruebas o calibraciones
sean realizadas en otro lado que no sea el laboratorio permanente.

El laboratorio debera monitorear, controlar y registrar las condiciones
ambientales, como es indicado por especificaciones, métodos o procedimientos, o
donde estas condiciones tengan influencia en la calidad de los resultados. Las
pruebas y calibraciones deberan parar cuando las condiciones ambientales
pongan en peligro los resultados de las pruebas o calibraciones.

También es importante tener una separacion entre areas vecinas en donde
se realicen actividades incompatibles, ya que esto evitaria la contaminacion
cruzada. El acceso y uso de areas que afectan la calidad de las pruebas y/o

calibraciones deberan ser controladas.
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I1.4.3 Métodos de prueba, calibracion y métodos de validacion.

El laboratorio debera utilizar métodos y procedimientos adecuados para
todas las pruebas y/o calibraciones dentro de su alcance. Estos incluyen
muestreo, manejo, transporte, almacenamiento y preparacion de articulos a ser
probados y/o calibrados, donde sea apropiado, una estimacién de la incertidumbre
de medicion asi como las técnicas estadisticas para analisis de datos de las
pruebas y/o calibracion. El laboratorio debera tener instrucciones en el uso de
operacion de todo el equipo, sobre el manejo y preparacion de articulos para
prueba y/o calibracion, o ambos, donde la ausencia de tales instrucciones pueden
poner en peligro los resultados de las pruebas y/o calibraciones. Todas las
instrucciones, estandares, manuales y datos de referencia relevantes al trabajo del
laboratorio deberan mantenerse actualizados y tenerlos disponibles para el
personal. Una desviacion en los métodos de prueba y calibracién debera ocurrir
sOlo si la desviacién ha sido documentada, técnicamente justificada, autorizada y
aceptada por el cliente.

Estandares internacionales, regionales o© nacionales u otras
especificaciones reconocidas que contengan informacién suficiente y conciéa
sobre como llevar a cabo las pruebas y/o calibraciones no deben ser completados
o reescritos como procedimientos internos, si estos estandares son escritos en

una forma que puedan ser publicados por el staff operativo del laboratorio.
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El laboratorio debera utilizar métodos de prueba y/o calibracién, incluyendo
métodos para muestreo los cuales, coincidan con las necesidades del cliente y
que sean apropiados para las pruebas y/o calibraciones tomando en cuenta
preferente aquellos publicados como estandares internacionales, regionales o
nacionales. El laboratorio deberd asegurar que utiliza la edicion valida de un
estandar a menos que, no sea posible o apropiado hacerlo. Cuando sea
necesario, el estandar debera ser completado con detalles adicionales para
asegurar una aplicacién consistente. Cuando el cliente no especifica el método a
utilizar, el laboratorio debera seleccionar los metodos apropiados que hayan sido
publicados en estandares internacionales, regionales, nacionales, o por
organizaciones técnicas respetadas, periddicos o textos cientificos relevantes o
como se especifique por el fabricante del equipo. Los métodos desarrollados por el
laboratorio o los métodos adoptados por el laboratorio también pueden ser
utilizados si son apropiados para el uso que se pretende, si son validados. EIl
cliente debera ser informado del método elegido. También el laboratorio debera
informar al cliente cuando el método propuesto por el cliente sea considerado

como inapropiado o atrasado.

11.4.4 Métodos desarrollados en el laboratorio. 7
La introduccion de métodos de prueba y calibracion desarrollados por el
laboratorio para su propio uso debera ser una éctividad planeada y ser asignada a

personal calificado equipado con recursos adecuados. Los planes deberan ser
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actualizados a medida que proceda el desarrollo y debera asegurar una

comunicacion efectiva entre el personal involucrado.

11.4.5 Métodos no- estandar. 7

Cuando es necesario emplear métodos no cubiertos por métodos estandar,
estos deberan ser sujetos a aprobacion con el cliente y deberan incluir una clara
especificacion de los requerimientos del cliente y el propésito de la prueba y/o
calibracion. El método desarrollado debera ser validado apropiadamente antes de
usarse.
Nota. Para nuevos meétodos de prueba y/o calibracion deberan desarrollarse
procedimientos antes de que las pruebas y/o calibraciones sean llevadas a cabo y
deberan contener, al menos, 1a siguiente informacion:

a) Identificacion apropiada;

b) alcance;

c) descripcion del tipo de articulo a ser probado y/o calibrado;

d) parametros o cantidades y rangos a ser determinados;

e) aparatos y equipo, incluyendo requerimientos de desempeifio técnicos;

f) estandares y materiales de referencia requeridos;

a) condiciones ambientales requeridas y cuaiquier periodo de estabi|izaci6n

que se necesite;

h) descripcion del procedimiento incluyendo:
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e afiadiduras de marcas de identificacién, manejo, transporte,
almacenamiento y preparacién de articulos.

+ los chequeos que se deban hacer antes de empezar el trabajo.

e checar que el equipo trabaje apropiadamente y cuando sea
requerido.

e calibracion y ajuste del equipo antes de cada uso.

o método de registrar las observaciones y resultados.

e y cualquiera de las medidas de seguridad a ser observadas.

i) criterios y/o requerimientos para aprobacién o rechazo;
j) datos a ser registrados, métodos de analisis y presentacion;

k) incertidumbre o procedimiento para estimar ia incertidumbre.

11.4.6 Validacion de Métodos. 7

La validacién es la confirmacion con evidencia objetiva de los
requerimientos especificos para que su uso sea completado.

El laboratorio debera validar métodos no- estandar, métodos diseiados o
desarrollados por el laboratorio, métodos estandar utilizados fuera del alcance
pretendido, y amplificaciones o maodificaciones de métodos estandar para
confirmar que los métodos concuerden con el uso que se pretende. La validacién
debera ser tan extensa como sea necesario para coincidir con las necesidades en

la aplicacion dada o campo de aplicacién. EIl laboratorio debera registrar los
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resultados obtenidos, el procedimiento utilizado para la validacion y una
declaracion de que el método es adecuado ;'aara el uso que se pretende.

Nota 1. La validacion puede incluir procedimientos para muestreo, manejo y
transporte.

Nota 2. Las técnicas utilizadas para la determinacién del desempeiio de un
método debera ser uno o una combinacion de lo siguiente;

e calibracion utilizando estandares o materiales de referencia,

¢ comparacion de los resultados logrados con otros métodos,

e comparaciones inter-laboratorio,

o estimacion sistematica de los factores que influyen el resultado,

e estimaciéon de la incertidumbre de los resultados basado en el
entendimiento cientifico de los principios tedricos del método y
experiencia practica.

Nota 3. Cuando algunos cambios son hechos en los métodos de validacion no-
estandar, la influencia de tales cambios llevados acabo deben ser documentados

y si es apropiado, una nueva validacion debera realizarse.

El intervalo y exactitud de los valores obtenidos de métodos de validacion
(ejemplo: la incertidumbre de los resultados, limite de deteccién, selectividad del
método, linealizacién, limite de repetibilidad y/o reproducibilidad, robustez contra

influencias externas y/o sensibilidad cruzada contra la interferencia de la matriz de
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la muestra / objeto de prueba) como estimado para su uso debera ser relevante a
las necesidades del cliente.

Nota 1. La validacion incluye la especificacion de los requerimientos, la
determinaciéon de las caracteristicas de los métodos, un chequeo de que los
requerimientos pueden ser cumplidos usando el método y una declaracion sobre
la validez.

Nota 2. A medida que procede el desarrollo dei método, una revision regular debe
ser ilevada a cabo para verificar que las necesidades det cliente todavia se estan
cumpliendo. Los requerimientos que necesiten modificaciones para el plan de
desarrollo, deben ser aprobados y autorizados.

Nota 3. La validacion siempre es un balance entre costos, riesgos y posibilidades
técnicas. Hay muchos casos en donde el rango y la incertidumbre de los valores
(ejemplo; exactitud, limite de deteccién, selectividad, linealizacion, repetibilidad,
reproducibilidad, robustez y sesibilidad cruzada) s6lo pueden ser dados en una

manera simplificada debido a la falta de informacién.
11.4.7 Incertidumbre
11.4.7.1 Expresion de la Incertidumbre. ¥
El comité internacional de Pesas y medidas (CIPM), la mas alta

autoridad mundial en metrologia, reconocid en 1978 la falta de consenso

internacional sobre la forma de expresar la incertidumbre de medida. El comité

30



pidi6 al Bureau Internacional de Pesas y medidas (BIPM), la Comision
Electrotécnica Internacional (CEl), la Organizacién Internacional de Metrologia
Legal (OIML) y a la Organizacién Internacional de Normalizacién (1ISO) que tratara
el problema junto con todos los laboratorios de metrologia nacionales y emitiera
una recomendacion. Un afio después 21 laboratorios de metrologia de 32
respondieron al BIPM reconociendo la importancia de llegar a contar con un
procedimiento aceptado internacionalmente para expresar la incertidumbre global.
Y asi tras un trabajo arduo se prepard la Recomendacion INC-1 1980 “Expresion
de las incertidumbres experimentales”, el CIPM aprobé la recomendacién en 1981
y la reconfirmo en 1986.
Los objetivos de esta Guia son:

* proporcionar una informacién completa sobre la forma de abordar la expresién

de la incertidumbre; y
* proporcionar una base para la comparacion internacional de los resultados de

medida.

Esta Guia puede ser aplicada para:
* mantener el contro! y el aseguramiento de la calidad en ia produccion;
= cumplir y mejorar leyes y reglamentos;
= dirigir la investigacion basica y aplicada en la ciencia y en la ingenieria;
= calibrar patrones e instrumentos y realizar ensayos en el marco de los sistemas

nacionales de medida, para obtener trazabilidad a patrones nacionales;
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= desarrollar, mantener y comparar patrones fisicos de referencia nacionales e

internacionales incluyendo los materiales de referencia.

A la hora de expresar el resultado de medicidn de una magnitud
fisica, es obligado a dar alguna indicacion cuantitativa de la calidad del resultado,
ya que sin dicha indicacion las mediciones no pueden compararse entre si, ni con
otros valores de referencia dados en especificaciones o normas, por ello fue
necesario establecer un procedimiento facilmente comprensible y aceptado
universalmente para caracterizar a calidad del resultado de una medicién; esto es

para evaluar y expresar la incertidumbre.

El concepto de incertidumbre como atributo cuantificable es
relativamente nuevo en la medicidon, a pesar que los conceptos error y analisis de
errores han formado parte desde hace mucho tiempo de la practica de la medida y
la metrologia. Y aunque actualmente este bien reconocido y hayan considerado
todas los componentes conocidos del error y se hayan aplicado todas las
correcciones oportunas, aian 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.

El método ideal para evaluar y expresar la incertidumbre dei resultado de

una medicion debe ser:

32



e universal: el método debe ser aplicable a todo tipo de mediciony a

todo tipo de datos de entrada.

11.4.7.2 Recomendacion INC-1 (1980). ¢
Expresién de las incertidumbres experimentales:

1. La incertidumbre de un resultado de medida consta de varios
componentes, los cuales se pueden agrupar en dos categorias,
segtin la forma en que se estime su valor numérico:

A) Aquellas que se evaluan por métodos estadisticos,

B) Aquellas que se evaltian por otros métodos.

2. Los componentes de la categoria A, se caracterizan por medio de
varianzas estimadas s,2, y el nimero de grados de libertad v;.

3. Los componentes de la categoria B, deben de caracterizarse por
medio de varianzas estimadas u?, las cuales pueden considerarse
como aproximaciones a varianzas cuya existencia se presupone.
Las cantidades u? pueden tratarse como varianzas y las u; como

desviaciones tipicas.

33



11.4.7.3 Estimacion de incertidumbre de medicion.

Un laboratorio de medicién, calibracidn, o laboratorio de prueba llevando
acabo sus propias calibraciones, deberan tener y aplicar un procedimiento para
estimar la incertidumbre de medicién para todas las calibraciones. Los
laboratorios de prueba deberan tener y aplicar procedimientos para estimar la
incertidumbre de calibracién. En algunos casos, la naturaleza del método de
prueba puede excluir calculos de incertidumbre de validacién rigurosos, metrologia
y estadisticamente validos. En estos casos, el laboratorio debera al menos tratar
de identificar todos los componentes de incertidumbre y hacer una estimacion
razonable y asegurarse que la forma de reportar el resuitado no de una mala
impresion de la incertidumbre. Una estimacion razonable debera basarse en el
conocimiento del desempeiio del método y en el alcance de medicién y, debera de
hacer uso como por ejemplo de una experiencia previa y datos de validacion.
Nota 1. El grado y rigor requerido en una estimacién de incertidumbre de
medicién, depende en factores tales como:

e los requerimientos del método de prueba;

* los requerimientos por el cliente;

Nota 2. Hay algunos casos donde el método de prueba especifica limites y la
forma de presentacion de resultados, se considera que el laboratorio -ha satisfecho

la clausula.



Cuando se estima la incertidumbre de medicién, todos los componentes de
incertidumbre que son de importancia en una situacion dada, deberan ser tomados
en cuenta utilizando meétodos de analisis apropiados.

Nota 1. Las fuentes que contribuyen a la incertidumbre son: los estandares y
materiales de referencia, métodos y equipos utilizados, tomando también en
cuenta las condiciones ambientales, las propiedades y la condicién del articulo

que va a ser probado o calibrado y el operador. "}

11.4.8 Control de los Datos.

Los calculos y transferencia de los datos deberan ser sujetos a revisiones
apropiadas en una manera sistematica.

Cuando las computadoras o equipo automatizados son utilizados se debe
de asegurar de que:

a) El software de la computadora esté documentado con suficiente detalle y una
validacién adecuada para poderse usar.

b) Los procedimientos son establecidos e implementados para proteger los datos;
tales procedimientos deberan incluir, pero no limitarse a: integridad y
confiabilidad de la entrada, recoleccion, almacenamiento, transmision y
procesamiento de datos.

c) Las computadoras y el equipo automatizado son mantenidos para asegurar un

funcionamiento adecuado y son provistos con las condiciones ambientales y
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operativas necesarias para mantener la integridad de datos de prueba y/o
calibracion.
Nota: Los paquetes de computadoras comerciales utilizados como lo son: los
procesadores de palabras, bases de datos y programas estadisticos son
considerados suficientemente validados. Sin embargo, las configuraciones /

modificaciones realizadas por el laboratorio deben ser validados.

11.4.9 Equipo. "

El laboratorio debera estar equipado con todos los articulos de muestreo,

medicion y equipo de prueba requerido para el correcto desempeiio de las
pruebas y/o calibraciones, (incluyendo muestreo, preparacion de las muestras,
procesamiento y analisis de datos de prueba y/o calibracion). En aquellos casos,
donde el laboratorio necesite utilizar equipo que no este bajo su control, se debe
de asegurar que éste este bajo los requerimientos de Estandar Internacional.
El equipo y el software utilizado deben de ser capaces de lograr o alcanzar la
precision requerida y trabajar bajo especificaciones, para que las calibraciones y/o
tengan un efecto significativo sobre los resultados. Y naturaimente antes de que el
instrumento y los paquetes de computadoras que sean utilizados debera ser
calibrado o revisado para establecer que cumpla con las especificaciones.

El equipo debera ser operado por personal autorizado y calificado.

El laboratorio debera tener un programa y procedimiento establecido para la

calibraciéon de su equipo.
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11.4.10 Calibracién.

Para los laboratorios de calibraciéon, el programa para la calibracion del
equipo debera ser designado y operado de tal forma que se asegure que las
calibraciones y mediciones hechas por el laboratorio sean rastreadas a las
unidades Sl de medicién y que tengan trazabilidad.

Para lograr la trazabilidad de un laboratorio de calibracién establece sus
propios estandares e instrumentos de medicién para el S| por medio de una
cadena irrompible de calibraciones o haciendo comparaciones uniéndolas a
estandares primarios relevantes de las unidades Sl de mediciéon. La unién al Sl se
puede lograr por referencia a estandares de medicion nacionales. Los estandares
de medicién nacionales pueden ser estandares primarios los cuales, son
realizaciones primarias de las unidades del S| o representaciones acordes de las
unidades S| basadas en constantes fisicas fundamentales o pueden ser
estandares secundarios que son estandares calibrados por otro Instituto de
Metrologia. Cuando se usan servicios externos, el rastreo de la medicidn se
debera asegurar que demuestren competencia, capacidad y rastreo de medicion.
Los cerificados de calibracibn publicados para estos laboratorios deberan
contener la incertidumbre de medicion.

Nota 1. Los laboratorios de calibracion que cumplan los requerimientos de este

Estandar Internacional son considerados como competentes. (Un informe de
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calibracion con un logotipo de un laboratorio de acreditacion, es evidencia
suficiente del rastreo de los datos de calibracion reportados.

Nota 2. El rastreo a las unidades del S| de medicién se puede lograr o alcanzar
por referencia a un estandar primario apropiado o por referencia a una constante
natural, el valor del cual, en términos de la unidad del Sl relevante, es conocida y
recomendada por la Conferencia General de Pesos y Medidas (CGPM) y el comité
Internacional para Pesos y Medidas (CIPM).

Nota 3. Los laboratorios de calibracidn que mantienen su propio estandar primario
o representaciéon de unidades S| basada en constantes fisicas fundamentales
pueden declarar rastreo al Sl solo después de que estos estandares hayan sido
comparados directa o indirectamente, con otros estandares similares de un
instituto nacional de metrologia.

Nota 4. El término “Identificaciébn metrolégica identificada” significa que debe de
estar claro desde el certificado o informe de calibracion contra las especificaciones
que han sido comprobadas.

Nota 6. Cuando los términos “estandar internacional” o “"estandar nacional’ son
utilizadas en conexiéon con rastreo, se entiende que estos cumplen las
propiedades de estandares primarios para la realizacion de unidades Sl.

Nota 6. El rastreo a estandares nacionales de medicion., no necesariamente
requiere la utilizacion del instituto o centro nacional de metrologia de la ciudad en

donde el laboratorio esta localizado (en caso de México el CENAM).
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Nota 7. Si un laboratorio de calibracidén desea o necesita obtener rastreo de un
instituto nacional de metrologia que sea diferente al de su ciudad, este laboratorio
debera seleccionar un Instituto o Centro Nacional de Metrologia que participe
activamente en las actividades del BIPM ya sea directamente o a través de grupos
regionales.

Nota 8. La cadena irrompible de calibraciones o comparaciones pueden lograrse
en varios pasos llevados a cabo por diferentes laboratorios que puedan demostrar

rastreabilidad.

Hay algunas calibraciones que actualmente no pueden, estrictamente ser
hechas en unidades Sl. En estos casos, la calibracion debera proveer confianza
en las mediciones estableciendo un rastreo a estandares de medicién apropiados,
tales como:

a) El uso de materiales certificados de referencia provistos por un proveedor
competente para dar una caracterizacion fisica o quimica confiable del material;

b) EIl uso de meétodos especificos y/o estandares de consenso que sean
claramente descritos y concuerden con las partes involucradas.

La participacidn en un programa adecuado de comparaciones interiaboratorio es

requerida cuando sea posible.
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1.5 Termémetros utilizados en la industria farmacéutica

11.5.1 Termémetro de Liquido en vidrio ®

Transcurrieron muchos siglos antes de que la humanidad comprendiese las
cantidades fisicas que gobiernan nuestro universo, la descripcion adecuada de
estas entidades fisicas estd intimamente ligada con nuestra capacidad para
transformar nuestro entorno y por eso es importante entenderlas completamente.
Una de estas cantidades es la temperatura, la cual fue definida con precision
hasta el siglo XIX.

Muchos cientificos han trabajado con el fin de desarrollar instrumentos cada
vez mas sofisticados que midan la temperatura de la manera mas exacta posible.

Los primeros trabajos conocidos fueron realizados por Galileo en 1597, el
cual construyo un termdémetro de aire. Otro de los trabajos fue realizado por
Huyghens en el afio de 1655, el cual propuso la utilizacién del punto de ebullicion
del agua como punto de referencia. Otro cientifico fue Newton, el cual en 1701
introdujo la primera escala de temperatura, la cual constaba de 12 grados y el cero
era el punto de solidificacion del agua y 12 grados era la temperatura de un
hombre sano. Guillaume Amontan introdujo en 1703 un nuevo tipo de termémetro,
éste media la variacion de presion del aire en su disefio el aire se bloqueaba por
una columna de mercurio, y en lo referente a los termémetros de liquido en vidrio

las contribuciones mas importantes fueron hechas por Farenheit, Réaumur y
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Celsius. El primero de ellos, en 1717 construyd un termémetro de mercurio cuya
escala fue fijada tomando como 32°F al punto de fusion de hielo y 96°F a la
temperatura normal del cuerpo humano, este termdmetro se encontraba
herméticamente sellado, Farenheit introdujo la forma cilindrica del bulbo del
termémetro que hoy en dia es todavia conocido por nosotros. Posteriormente
Réaumur construyé en 1730 un termémetro cuyo liquido termométrico era el
alcohol, este termometro era calibrado a 0°R al punto de solidificacién del agua y
80°R a su punto de ebullicion. Mas tarde en 1742 Anders Celsius, su trabajo fue
de termdmetro de mercurio cuya escala también se basd en los puntos de
congelacion y ebullicion del agua, con un intervalo entre los puntos de 100 grados
centigrados, la cual en 1948 esta escala fue revisada, denominandose a la nueva
version escala Celsius. A partir de 1889 se han realizado una gran cantidad de
diferentes tipos de termometros de liquido en vidrio y de igual manera se han
realizado un gran esfuerzo en tratar de mejorar la precision y exactitud de este tipo
de termémetros. Los ultimos avances han sido reportados por Moreau et al en
1957 en su trabajo se muestra el desarrollo de los termometros de mercurio de
capilar de cuarzo, estos termometros mostraron mejor estabilidad y mas exactitud
que los termometros de borosilicatos, pero los de cuarzo no se pudieron
comercializar por que se tuvo problemas en el momento de manufacturarlo.s.
Desde Moreau, no ha habido avances en la termometria de liquido en vidrio y han
sido reemplazados por otros tipos de termémetros que no dependen en mucho de

la habilidad del observador, como lo son los termoémetros de platino, termopares,
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etc, pero sin embargo los termémetros de liquido en vidrio siguen siendo de gran
utilidad en muchas industrias.®

Los termémetros de liquido en vidrio son los sensores de temperatura de
uso mas sencillo. Probablemente sea el tipo mas comun y su uso esta muy
extendido en la industria. Entre las caracteristicas que los hacen tan populares se
distinguen las siguientes: simplicidad, rigidez, bajo costo, dimensiones pequefas,
amplio intervalo de operacion (desde airededor de -200°C hasta 600°C, la
exactitud en este intervalo puede ir desde 2°C hasta +0.005°C) y facilidad de
medicién. Estas propiedades los hacen muy convenientes para mediciones
muitipunto de temperatura, para monitoreo de procesos de plantas y complejos, en
una enorme variedad de aplicaciones industriales, tecnolégicas y cientificas.
Adicionalmente son los instrumentos mas adecuados para hacer mediciones en
fluidos. (Los liquidos utilizados en las mediciones de temperatura pueden ser:

alcohol, tolueno, mercurio gases, entre otros)

El principio de operaciéon de los termémetros de liquido en vidrio se basa en
la dilatacién térmica de un liquido dentro de un capilar de vidrio, es decir, la
propiedad termomeétrica utilizada en estos termémetros es el volumen. La

expresion que describe su funcionamiento es la siguiente:

V(tz) = V(t1) [1 +K(t-t1)]

en donde:
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K es el coeficiente de expansién aparente
V(t1) es el volumen del capilar a una temperatura inicial t¢

V(t2) es el volumen del capilar a una temperatura t;

En el caso del mercurio en vidrio, K es 0,00016 o 1/1250°C -1, de tal
manera que el bulbo contiene aproximadamente 6250 veces el volumen
equivalente a 1°C. En caso de que se utilice alcohol o alguna otra sustancia
organica que tenga el valor mas grande de K, sera necesario un bulbo de menor

tamaiio, ya que a mayor valor de K, mayor sera el cambio del volumen con la

temperatura.

Cémara de Escala
Columna capilas  Contraccién principal
! !
T T T
Bulbo :m Linea de Cémara de
inmersion ©;

Fig- 1. Termdmetro de Nauido en vidrio

En esta figura numero 1 se muestran las partes principales de un

termoémetro de liquido es vidrio.
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e Bulbo.

Es el que contiene la mayor parte del fluido termométrico, generalmente es
de forma cilindrica con !a finalidad de obtener buena estabilidad mecanica y
disponer de una gran superficie de contacto con el medio cuya temperatura se
desea medir. Sus paredes deben ser delgadas para reducir el tiempo de

respuesta.

e Capilar de vidrio.
Es el indica los cambios producidos en el volumen del liquido capilar al
variar la temperatura, generalmente se le construye de paredes gruesas (para

evitar variaciones por efecto de la presién).

o Escala principal.

Es la que contiene la graduacibn que nos permitirdA saber tanto la
temperatura que estamos midiendo como et intervalo total en el que se debe usar
tal termometro. El espesor recomendado maximo de las lineas es de 0,2, para
evitar errores al momento de hacerse las lecturas. En la graduacion deben
utilizarse multiplos o submuiitiplos de 1,2,0 5 grados.

Frecuentemente la escala principal constituye por si misma la escala d.el
termémetro. La cual algunos termdmetros tienen la escala principal como
complemento, que se utiliza cuando no se incluye alguna temperatura de

referencia.



¢ Camara de expansion.
Es una ampliacion al final del termémetro cuya funcion es protegerio de un
sobrecalentamiento que pueda traer como consecuencia una ruptura del

instrumento.

e Camara de contraccion.

Es una ampliacién en el capilar mediante el cual se interrumpe la indicacion
en una zona determinada, permitiendo la instalacion de una escala adicional,
también sirve para prevenir la contraccion completa del liquido dentro del buibo.
Se encuentra usualmente entre la escala principal y la adicional, (en caso de que

ésta ultima exista).

Inmersion

Tomando en cuenta que todos los vidrios se ven afectados por el ambiente
en el cual se encuentra sumergido, es muy importante estudiar y caracterizar la
profundidad a la cual se deben sumergir los termémetros de liquido en vidrio al
momento de realizar una medicidon. El tipo de inmersién se establece en el
momento de disefiar o construir los termémetros de los cuales se conocen tres, y

éstos son:
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e Termdmetros de inmersion total.

Estos termometros estan diseftados para indicar correctamente los valores
de temperatura cuando el bulbo y toda la columna de liquido se sumergen en el
medio donde se requiere determinar la temperatura, hasta la marca de

temperatura que se quiere leer.

o Termodmetros de inmersion parcial.

Estos termometros estan diseftados para indicar correctamente los valores
de temperatura cuando el bulbo y una porcion especificada del capilar son
sumergidos en el medio. La linea de inmersion nos indica precisamente la
profundidad de inmersion de estos termémetros. La parte de la columna no
expuesta a la temperatura que se desea medir es conocida como columna
emergente.

En este tipo de termémetros se debe especificar ia profundidad de
inmersion y la temperatura de la columna emergente, esta temperatura puede ser
la misma para toda la lectura de la escala. No es recomendable utilizar los
termémetros de inmersion parcial, por que si hay una corriente de aire presentes
en el lugar donde se utilicen, provocan oscilaciones térmicas que maodifican la
temperatura de la columna emergente, por eso es mejor utilizar termémetros de

inmersion total.
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e Termémetros de inmersién completa.
Estos estan disefiados para usarse completamente sumergidos en el fluido.

Su aplicacién no estda muy generalizada.

Los tres tipos de inmersiones se pueden ver en la siguiente figura:

Linea de inmersion

Inmersidn total Inmersion parcial Inmersion completa

Fig. 2 Tipos de termémetros de inmersién.

Es importante tomar en cuenta que los termémetros deben ser utilizados
unicamente a la profundidad a la que fueron calibrados. En caso de que deba
usarse a una profundidad distinta, debe hacerse una correcciéon a la lectura con la
finalidad de eliminar el error sistematico introducido. El tamafio de este error
depende del tipo de termémetro y de ia profundidad a la que se haya sumergido.
Tomando en cuenta que todo proceso de medicion involucra errores de diversos

tipos, los mas comunes son debido a la inmersidn, presion, paralaje y depresion,
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entre otros. Lo siguiente se utilizada para la correccion que involucran los errores

por tipo de inmersion.

Correccion por columna emergente.

Si el termémetro se utiliza a una profundidad distinta a la cual se calibro, se
debe hacer una correccion por columna emergente, ésta correccion depende del
tipo del termometro utilizado, generalmente se hacen con termémetros faden, la
longitud dei bulbo de éstos debe ser aproximadamente igual a la longitud de la

columna emergente.

Si se trata de un termémetro de inmersion total el cuai no se pudo sumergir

toda la columna del liquido, se debe hacer la siguiente correccién:

Correccién = kn (t; -t)
En donde:
k= Coeficiente de expansion diferencial del liquido en el tipo de
vidrio particular con el cual esta hecho el termémetro.
n = Nimero de marcas de la escala termomeétrica del termémetro.
t = Lectura del termdmetro faden.

ty = Temperatura del termémetro a corregir.
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En el caso de que se trate de termdémetros de inmersién parcial, la

correccion se hace de la siguiente forma:

Correccion = 0.00016n (tsp ~tops)

En donde:
tsp = Lectura del termémetro a corregir.
tobs = Temperatura del termoémetro faden.
n = Numero de grados que de, acuerdo a la escala del termoémetro,

estarian incluidos en la longitud de la columna emergente.

Es importante mencionar que dichas correcciones no se aplican a termémetros de

inmersién completa usados a inmersién parcial o total.

Correccién por presion.-

Considerando que las paredes del bulbo de los termémetros de liquido en
vidrio no son totalmente rigidas, éstas se ven afectadas tanto por la presion que
ejerce el medio exterior que rodea al bulbo por la presion interna que actua sobre
las paredes. Este efecto se traduce en una modificacion en la lectura del

termémetro.
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Un aumento de la presion exterior origina una indicacion del termémetro
mas elevada en tanto que un aumento de ia presién interior origina una indicacion
menor para la misma temperatura. En el caso de la presion externa los factores
que contribuyen son: la presion ejercida sobre las paredes internas del bulbo
depende de la presion hidrostatica del liquido termémetrico de mercurio, y hace
que éstos, sostenidos horizontalmente, marquen un valor algo superior que

cuando estan colocados verticalmente, en las mismas condiciones.

C ext. =K Rzext/(Rzexl' Rzino

En donde:

R int = Radio interno del bulbo

R ext = Radio externo del bulbo

K = Constante que representa la elasticidad del vidrio y el factor de
conversion para el cambio, en términos de un cambio de volumen, en términos de

un cambio en grados en la escala del termémetro.

El coeficiente de presion interna se calcula con la siguiente

expresion:

Cnt=Coxt*1.5x10°
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Depresion temporal y ascenso secular.-

Como consecuencia de enfriar bruscamente un termémetro después de
haberlo calentado, se modifican las propiedades internas del buibo, lo cual hace
que la indicacién de un determinado punto de referencia a bajas temperaturas
sufra un ligero cambio. Este cambio se conoce como depresion temporal, como

consecuencia de la histéresis térmica.

La depresion es una variaciéon, generalmente pasajera, de la lectura en
direccién hacia temperaturas mas bajas, y se produce cuando el termdémetro se
enfria bruscamente después de un calentamiento la depresién se puede corregir si
el termdémetro se deja a la temperatura ambiente por unos pocos dias.

El ascenso, también lamado ascenso secular es un cambio permanente de
la indicacién en direccién a altas temperaturas, que aparece sobre todo en los
termoémetros cuyo tratamiento de estabilizacién no fue satisfactorio. Segtin el uso y
el valor de la temperatura, se observa un aumento de unos 0.1 K hasta 10 K o
mas. Lo mas seguro para valorar las variaciones permanentes del indicador,
ocasionadas por el ascenso, es controlar regularmente la correccion del punto
crioscopico. .

Dentro de la medicion de la temperatura existen los errores de paralaje, que
se realizan en el momento de realizar la lectura de la temperatura y se debe de

tomar en cuenta que la columna y la escala del termdmetro no coincidan en un
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mismo plano, sino que se encuentren superpuestos. Esto significa que el ojo del
observador debe proyectar el menisco sobre la escala o la escala sobre el
menisco. Por tal razén es importante colocar el cjo y el menisco en un plano

perpendicular al eje del capilar de medida.

La siguiente figura muestra un error tipico que se puede cometer en ei

momento de realizar la lectura de temperatura.

¥

0.2°C E
=

Error (0.05°C, 0.2 rrum)

Fig 3. Erroras doe peralejo
Para un termémetro de 6 mm de didmetro graduado de intervalos de 0.2 °C, se

puede cometer un error de 0.005°C si el observador observa con 4 grados de
desviacién de la normal.
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En los terméometros se debe de tener en cuenta sus usos y cuidados los

cuales son:

Normalmente se deben de mantener en posicion vertical para evitar la
separacion de la columna del liquido.

Los termometros con liquido gue moja al vidrio 6 agquellos que se utilizan a
bajas temperaturas (menores que 50°C) deben protegerse, en lo posible, de los
rayos solares con el fin de evitar dafios al capilar causados por aumento en la
presion interna.

También durante el traslado de estos termometros, lo mas recomendable es
envolverios en papel de seda o algun material para amortiguar los golpes, y
posteriormente, introducirlos en una caja de cartdn o de madera.

En caso de ruptura de algin termémetro se deben de tomar las debidas

precauciones ya que los vapores de mercurio son altamente téxicos.

En el momento de calibracion se debe tomar en cuenta, que los

termémetros requieren, para operar adecuadamente, del control adecuado de las

condiciones ambientales y de equipo especializado.

Es conveniente contar con temperatura, humedad y presidn

constantes, ya que, como se menciono, los termémetros de inmersion parcial vén

afectado su desempefio por variaciones en la temperatura de su columna

emergente.
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Ya que el termémetro patron RTD es calibrado en el CENAM, se deben de
tomar muy en cuenta sus condiciones, las cuales son las siguientes:

- Temperatura: 23 +1.5°C

- Humedad Relativa: 20-50% RH

- Presion: El sistema debe mantenerse con un gradiente de presion positiva

(mayor que 10Pa) para asegurar el flujo del aire hacia el exterior.

Los termémetros pueden calibrarse por puntos fijos 0 por comparacion.
1.Calibracién por puntos fijos.

No es muy recomendable por ser muy costosa, ya que proporciona
muy aita exactitud (uno o 2 ordenes de magnitud mejor que la de
termoémetros de liquido en vidrio).
2.Calibracién por comparacion.

Se realiza por medio de comparacion con termémetros de resistencia

de platino patrdon o con termémetros de mercurio patrén, esto depende de la

exactitud que se requiera, en un medio isotérmico. ®

El equipo con el cual de debe de realizar esta calibracion es el
siguiente:
e Bafios para calibracion (de aceite y de sal)
e Bario para el punto triple del agua

e Celda para el punto triple del agua



e Termdmetros de resistencia de platino
e Puente termomeétrico

s Termdmetros de mercurio

e Termoémetros de liquidos organicos

o Termdémetros faden

o telescopios, microscopios, graficador

El procedimiento que se sigue en este tipo de calibracién es la siguiente:
Inspeccionar cuidadosamente el instrumento a calibrar, ya que esto decidira
si es posible calibrarlo o no, un termémetro se rechaza por:
Tener rupturas o raspaduras el capilar qﬁe impida una buena visualizacion
de la columna de liquido, defectos de diametro del capilar de vidrio, graduacion

defectuosa de la escala, y/u oxidaciéon en el caso del mercurio.

Dicha inspeccién se lleva a cabo con ayuda de un microscopio de
moderado aumento.

Después de la inspeccién se hace una primera medicion en un punto fijo
(regularmente el punto de solidificacion del agua (0°C) o, en raras ocasiones en el
punto de ebullicién (100°C), para termémetros de liquido en vidrio se puede usar
cualquier temperatura de referencia pero por mayor reproducibilidad se elige el
punto de congelacion del agua. A continuacion se toma una lectura cada 100

divisiones de la escal, en el caso de necesitar una mayor exactitud, las mediciones
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pueden ser cada 20 6 50 divisiones. Después de cada medicion se debe de
comprobar su temperatura al punto crioscépico, en caso de que se trate de un
termémetro patrén , en caso contrario no es necesario que se realice dicha
medicién.

Para termémetros graduados por debajo de 300 °C, se hace una lectura del
punto crioscopico antes de la calibracion, y otra tres dias después de que se ha
realizado la lectura del dultimo punto, ya que asi se permite que el termometro al
dejarlo a temperatura ambiente recupere su volumen original, dentro de limites
aceptables.

Para termémetros por encima de 300°C, se hace una lectura en el punto de
hielo e inmediatamente después en el punto mas alto de su escala, luego con un
periodo de descanso de tres dias a temperatura ambiente se toma la segunda
lectura en el punto de hielo, la coincidencia entre la primera y la segunda lectura
deben de estar entre los limites de incertidumbre del termémetro. De no ser asi se

desecha el termémetro por no ser conveniente para la calibracion.
Hay termémetros que operan por encima de 210°C deben ser sometidos a
una prueba de estabilizacion antes de ser calibrados. Dicha prueba es un

tratamiento térmico para destensionar al vidrio.

Siempre al haber terminado la calibracién se verifica unicamente el punto

de hielo para cerciorarse del buen estado del termémetro.
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Es recomendable que los termémetros de liquido en vidrio se mantengan en
posicion vertical tanto al realizar la calibracién como al realizar las mediciones, ya
que al tomar las mediciones en la posicion horizontal produce error aleatorio.

En la tabla # 1 se muestran los puntos fijos que conforman la escala

Internacional de temperatura.

11.5.2 Otros tipos de termometros utilizados en el area farmacéutica.

Existen también termometros metalicos que tienen un coeficiente de
expancién o contraccién adecuados que son los bimetalicos y estan formados por
2 cintas de metales diferentes, unidas entre si y enrrolladas en forma de hélice. La
dilatacion diferencial del elemento bimetdlico determina el movimiento de una
aguja, la cual marca ia temperatura, son lentos y no muy exactos, permitiendo una
medicion de temperatura de -185°C y 420°C.

Hay otros que presentan resistencia eléctrica (RTD) que consiste de un
elemento llamado resistor, un instrumento para medir resistencia y conductores
eléctricos que conectan a ambos. El resistor consiste de un elemento sensor
metalico, usuaimente en forma de alambre, que contiene caracteristicasde
temperatura-resistividad reproducibles y estables.

El principio de operacién son las bases de la termometria de resistencia es

el hecho de que muchos metales y algunos semiconductores experimentan un
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cambio en su resistividad con la temperatura, y o hacen de una manera bien
conocida. El cambio de algunos metales siguen una relacién bien definida, la cual

se expresa de la siguiente manera:

R=Re(1+a t)
donde:
R: = resistencia del conductor a la temperatura t(°C)
Rrerresistencia a la temperatura de referencia (normalmente a 0°C)

o= coeficiente de temperatura de resistencia.

Casi todos los conductores tienen una temperatura de resistencia positiva,
de manera que la resistencia se incrementa a medida que la temperatura
aumenta. Un ejemplo de materiales con temperatura de resistencia negativa son el
carbén y el germanio esto significa que la resistencia decrece cuando la
temperatura incrementa.

El cambio de resistencia se mide con un puente de Wheatstone, el cuat se
calibra para indicar la temperatura que modifica la resistencia en lugar del cambio
de resistencia misma. La resistencia de platino se incrementa linealmente con

respecto a los incrementos de la temperatura.

Para un termémetro de resistencia de Platino, la resistencia a cualquier

temperatura puede representarse por la ecuacion:
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R,=Ro(1+A}+Bt3)
donde;
R ; = es la resistencia del termémetro a una temperatura, t
R o = es la resistenciaa 0° C
A y B=son constantes que dependen de las caracteristicas del alambre de

platino

Los termdmetros de platino se han elegido como un material resistor para
termometros de alta exactitud por las siguientes razones:
e La relacion resistencia y temperatura es muy simple y ésta se
mantiene en un amplio intervalo de temperatura.
s Su resistividad es relativamente aita.
» Fisicamente estable.
o Es resistente a la corrosion.
e Es posible destensionario llevandolo a altas temperaturas en aire.

s Se trabaja con alambres muy finos.
Por las caracteristicas mencionadas anteriormente han sido elegidos como

instrumentos definitorios en la EIT-90, en un amplio intervalo de temperatura

(13.80 K a 960 °C)
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Existen otros tipos de termémetros que son activados por gas y vapor, de liquido
en metal, ios primeros operan fundamentalmente con la Ley de Charles, en esta
ley se establece que es un gas ideal, de un peso dado y a un volumen constante,
produce una presion absoluta en proporcién directa a la temperatura absoluta del

gas, basandose en la siguiente ecuacion:

Pueden tener un intervalo de operacion de -90°C a 550°C, por lo general el gas
utilizado es nitrogeno, pero se pueden utilizar otros gases, pero una caracteristica
muy importante del gas es que debe de ser quimicamente inerte, poseer un aito
coeficiente de expansibn a volumen constante, baja viscosidad, bajo calor
especifico y tener aita pureza.

En los termdmetros activados por vapor, para este tipo se utiliza un liquido
volatil como medio de llenado y existe una condicion de equilibrio a cualquier
ternperatura en particuiar, esto significa que estan presentes el estado de vapor y
el estado liquido, y que la presién de vapor es exactamente la adecuada para
evitar un cambio posterior de liquido a vapor. . Asi conforme aumenta la
temperatura, la mayor parte del liquido se transforma en vapor y ejerse mas

presion en el tubo de bourdon haciendo que sufra una deflexion, en cambio
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cuando la temperatura desciende la presién disminuye con una contraccidn
resultante del tubo y el capilar del liquido.

No son recomendables cuando la temperatura ambiente es la misma a la
circundante o muy parecida a la que se va a medir, por lo tanto tienen intervalos

de operacién de 40°a 320°C.

Termistores, o resistores térmicos, son semiconductores que se comportan
como resistencias con un coeficiente de temperatura de resistencia alta, y
generalmente negativo. En algunos casos, la resistencia de un termistor a
temperatura ambiente puede disminuir hasta un 6% por cada °C que se eleve la
temperatura, dada esta sensibilidad son muy convenientes para mediciones,
control y compensar con precision la temperatura, el uso de termistores es muy
aplicable a su mas baja temperatura ya que va de
-100° a 300°C.

Estos termistores esta compuestos de una mezcla de metales, tales como
Manganeso, niquel, cobre, hierro y uranio.

Hay tres caracteristicas muy importantes para sus aplicaciones en medicina
y control:

a) Resistencia-temperatura,

b) Voltaje-Corriente,

c) Corriente-tiempo.
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Hay otros temémetros de liquido en metal, los cuales pueden contener
mercurio o algun liquido organico como: monoclorurobenceno, alcohol metilico y
benceno etilico. Funciona con base en el principio de presion, manteniendo un

volumen mas o menos fijo. Teniendo la siguiente ecuacion:
P1T2 =P2T,

Siendo evidente que la presion cambia en funcion de la temperatura.
Desafortunada mente ningun liquido se conforma de manera ideal, pero no
obstante son muy precisos para encontrar un uso muy difundido en aplicaciones
industriales.

Los limites de temperatura van desde -38°C a 650°C. No son

recomendables cuando necesitan respuestas de temperaturas rapidas.

l.os termopares son termometros que se usan mucho en la industria y son
dos metales disimiles que estan en contacto, se genera un voltaje quedando éste

en funcidn de la temperatura.

Hay otros 2 tipos de termémetros llamados pirometros, uno de ellos es pbr
radiacion y el otro es por dptica, se recurre a ambos cuando se deben medir
temperaturas y el contacte fisico con el medio que se va ha medir es imposibie o

es poco practico. La primera de estas pirometrias mide el calor radiante emitido o
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reflejado por un objeto caliente. Aunque la teoria indica que deben de ser
sensibles a todo el espectro de energia irradiada por el objeto, los pirometros de
radiacién son sensibles a una banda limitada de longitudes de onda de energia
radiante. El principio de operacién de los pirémetros de radiacién térmica se basan
en los conceptos de cuerpo negro.

En cambio en los pirbmetros oOpticos miden la intensidad de energia
radiante en una banda angosta de longitudes de onda del espectro visible. El
pirémetro éptico es un dispositivo para medir la temperatura de un objeto caliente
por la brillantez de |a superficie de dicho objeto. El ojo humano, sin ninguna ayuda,
fue el primer pirbmetro 6ptico que se uso para determinar la temperatura de
objetos candentes, era aproximado y solo permitia hacer una estimaciéon, pero
constituia el unico medio disponible para determinar altas temperaturas. En
realidad la pirometria 6ptica que usa un instrumento con el que mide la brillantez
desconocida de un objeto, comparandola con la brillantez conocida de una fuente
fija. La intensidad de ta luz de un espectro visible emitida por un objeto caliente
varia rapidamente con su temperatura. Esto se puede demostrar mejor mediante
el hecho de que el efecto visual de la radiacién roja a 1371°C varia 12 veces mas
rapido que la temperatura. Puesto que un pequefio cambio en la temperatura

produce un cambio mucho mayor en la brillantez.
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I1.6 Escala Internacional de Temperatura 1990 (ITS-90)

La unidad fisica fundamental es conocida como temperatura termodinamica
, usando el simbolo T y para Kelvin el simbolo K, definida como una fraccién 1/
273,16 de la temperatura termodinamica del punto tripie del agua.

La unidad de Celsius de temperatura es en grados Celsius, Teniendo como
simbolo °C, el cual tiene una definicion igual en magnitud a Kelvin. Por lo tanto la
temperatura puede ser expresada en grados Celsius o Kelvin.

La ITS-90 define a ambas temperaturas internacionales: a Kelvin como Tgo

y a grados Celsius como tyo.



Tabla 1.Puntos fijos de ia ITS-90

Numero Temperatura Substancia® | Estado®
T90/K t90/°C
1 3as -270.15a He \"
-268,15
2 13,8033 -259,3467 e-Hz T
3 =17 =-256,15 e-Hz \V)
(o He) (o0 G)
4 =~20,3 ~-253,85 e-H; A\
(o He) (0 G)
5 24,5561 -28,5939 Ne T
[ 54,3584 -218,7916 0, T
7 83,8058 -189,3442 Ar T
8 234,3156 -38,8344 Hg T
9 273,16 0,01 H.O T
10 302,9146 29,7646 Ga M
11 429,7485 156,5985 in F
12 505,078 231,928 Sn F
13 692,677 419,527 Zn F
14 933,473 660,323 Al F
15 1234,93 961,78 Ag F
16 1337,33 1064,18 Au F
17 1357.77 1084,62 Cu F

? Todas las sustancias excepto el 3He son de composicion isotropica natural y el

e-H; esta en equilibrio de concentracion de orto y para- molecular formas.
® T= Punto triple de cada elemento

V= Vapor
G= Gas

M, F= Punto de fusién, Punto de congelacién (tienen una presién de 325 Pa, en
la cual las fases sdlido y el liquido estan en equilibrio).
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11.7 Caracterizacion de instrumentos y equipo.

En este trabajo es necesario validar la fuente de temperatura a cero
grados Celsius para registrar el punto cero de los termémetros durante la
calibracion. La fuente usada es un recipiente Dewar con hielo a frappe, en el cual
la temperatura a registrar dependera del lugar donde se coloque el termémetro y
el patron a lo ancho y a la profundidad del recipiente. Para ello es necesario tomar
decisiones sobre la posicion de cada instrumento, considerando la menor
diferencia de temperaturas. Con el fin de lograr una adecuada colocacién de
patrén e instrumento en el Dewar se decidié usar el analisis de varianza como

herramienta estadistica..

El término andlisis de varianza describe una técnica mediante la cual se
analiza la variacion de la poblacién, ya sea total o dividida en componentes
representativos. Mediante el andlisis de varianza podemos interpretar si hay
diferencias significativas entre los diferentes puntos en el Dewar y con estos
resuitados decidir los mejores puntos para la lectura de temperatura en el proceso
de calibracién. Una tabla tipica de 1 bloque y un tratamiento se muestra a

continuacion:

66



Fuente de Grados de{ Sumade | Cuadrado medio F
variaciéon libertad cuadrados
Tratamientos a-1 SS(Tn) MS(Tr)=SS(Tr) Fr=MS(Tr,
(a-1) MSE
Bloques b-1 SSs(8l) MS(Bl)=SS(BIl) Fe=MS(BI)
’ (b-1) MSE
Error (a-1)b-1) SSE MSE= SSE
(a-1)}(b-1)
TOTAL ab-1 SST
Donde:

¢ F para bloques

Fe=MS(BI) = SS(BI) 7 (b-1)
MSE  SSE /(a-1)(b-1)

e F para tratamientos

Fr=MS(In = SS(Tn7(a:1)
MSE SSE / (a-1)(b-1)

* SSE=suma de cuadrados del error.
SSE= SST - SS(Tr) - SS(BI)

e Suma de cuadrados

SST= 4Z %= ¥¥ -C

SS(Tr =(%=1Z T} /b-C

SS(BIl) =( %=12 T%)/a-C

donde C: es el término de correccion dado por: C= T2../ ab
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1.8 Definiciones

¢ Configuracién metrolégica.
Conjunto de operaciones requeridas para asegurar que un elemento del

equipo de medicién esté conforme con los requisitos para el uso intencionado.

e Calificacién. @

Evaluacion de las caracteristicas de los elementos de un proceso.

e Equipo de medicion. ®

Todos los instrumentos de medicion, patrones de medicion, materiales de
referencia, aparatos auxiliares e instrucciones que son necesarios para llevar a
cabo una medicion. Este término incluye el equipo de medicién utilizado en el

curso de una inspeccion o una prueba, asi como el usado en calibracion.
e Medicién. &
Conjunto de operaciones que tiene por objeto determinar el valor de una

maghnitud.

e Mensurado. @

Magnitud sujeta a medicién.
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e Exactitud de ta medicion. @
La proximidad de concordancia entre el resultado de una medicién y el valor

verdadero (convencional) del mensurado.

¢ Incertidumbre de medida. ¢
Parametro asociado al resuitado de una medicién que caracteriza la
dispersion de los valores que podrian ser razonablemente atribuidos al

mensurando.
Nota. La definicion anterior es compatible con la siguiente definicion:

* Incertidumbre de medicion. &
Resultado de la evaluacion orientada a la caracterizacion del intervalo
dentro del cual se estima que cae el valor verdadero, generalmente con una

determinada probabilidad.
o Incertidumbre tipica. )

incertidumbre de un resuitado de una medicion, expresada en forma de

desviacioén tipica.

69



« Evaluacién de tipo A (de incertidumbre). ¥

Meétodo de evaluacién de la incertidumbre mediante analisis estadistico de

series de observaciones.

« Evaluacion de tipo B ( de incertidumbre).
Meétodo de evaluaciéon de la incertidumbre por medios distintos al analisis

estadistico de series de observaciones.

» Error (absoluto) de medicion. (Error de medida)

El resultado numérico de una medicion menos el valor verdadero det

mensurado.

e Error relativo. ¥

Error de medida dividido por un valor verdadero del mensurado.

e Error aleatorio. ¥
Resultado de una medicién menos la medida que resultaria de un nimero
infinito de mediciones del mismo mensurado realizadas bajo condiciones de

repetibilidad. (El error aleatorio es igual al error menos el error sistematico.)
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e Error sistematico. ¥
Media que resultaria de un namero infinito de mediciones del mismo
mensurado realizadas bajo condiciones de repetibilidad, menos un valor verdadero

del mensurando.

e Instrumento de medicion. @

Dispositivo destinado a realizar una medicion, solo o con equipos auxiliares.

e Condiciones de referencia.

Condiciones de utilizacién de un instrumento de medicion prescritas para
las pruebas de funcionamiento, o para asegurar la validez de la comparacion entre
resultados de mediciones.

Nota. Las condiciones de referencia especifican generalmente “valores de
referencia” o “amplitudes de referencia” para las magnitudes de influencia que

afectan un instrumento de medicién.

e Magnitud de influencia. ©

Cantidad que no es medida por los efectos de un resultado de medicién. A
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e Estabilidad. @
La aptitud de un instrumento de medicién para conservar constantes sus

caracteristicas metrolégicas.

e Material de referencia.

Un material o una substancia, de los cuales una o mas propiedades estan
suficientemente bien establecidas para ser usadas en la calibracion de un aparato,
en la evaluacion de un método de medicidn o para asignar valores a parametros

caracteristicos de materiales.

e Patrén nacional (de medicion).
Patrén reconocido mediante una decision nacional oficial para servir, en un
pais, como base para fijar los valores de todos los otros patrones de la magnitud

considerada.

e Patron (de medicion) @

Medida materializada, instrumento de medicién, material de referencia o
sistema destinado a definir, realizar, conservar o reproducir una unidad, o uno o
mas valores de una cantidad para transmitirlas, por comparaciéon, a otros

instrumentos de medicion.
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e Trazabilidad.

La propiedad del resultado de una medicién por la cual ella puede ser
relacionada a patrones de medicion apropiados, generalmente patrones
internacionales o nacionales, a través de una cadena ininterrumpida de
comparaciones.

Estos patrones deben ser consistentes con las recomendaciones de la

Conferencia General de Pesas y Medidas (CGPM).

e Resolucion.
Expresion cuantitativa de la amplitud de un dispositivo indicador para

distinguir significativamente valores adyacentes de la magnitud indicada.

e Divisién minima.

Es la cantidad minima mas pequena la cual se mide.
e Sensibilidad.

Cambio en la sensibilidad de un instrumento de medicion dividido por los

cambios correspondientes por un estimulo.

73



e Amplitud de medicién especificada.
Conjunto de valores de un mensurando para los cuales el error del
instrumento de medicion se mantiene entre limites especificados. Los limites

superior e inferior algunas veces son llamados “capacidad maxima o minima”.

e Alcance.
El alcance de un instrumento es el médulo de la diferencia entre el limite

superior de la escala y el limite inferior de la misma.

e Calibracion. ®

Conjunto de operaciones que establecen, bajo condiciones especificadas, la
relaciéon entre los valores indicados por un instrumento de medicién o un sistema
de medicidn, o los valores representados por una medida materializada o un
material de referencia, y los valores correspondientes de una cantidad obtenida

por un patrén de referencia.
Notas. 1. El resultado de una calibracion permite estimar los errores de

indicacién de un instrumento de medicidn, del sistema de mediciéon o de la medida

materializada, o la asignacion de valores a trazos sobre escalas arbitrarias.
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2. Una calibracién puede también determinar otras propiedades

metrolégicas.

3. El resuitado de una calibracién puede ser registrado en un

documento denominado a menudo “certificado de calibracién” o “ informe de

calibracién”.

4. El resultado de una calibracion a veces es expresado como una

correccion, un “factor de calibracién”, o una “curva de calibracion”.
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lll. Desarrolio Experimental.

PROCEDIMIENTO NORMALIZADO DE

OPERACION
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T-05 PROCEDIMIENTO PARA LA CALIBRACION DE TERMOMETROS DE
LIQUIDO EN VIDRIO PARA LABORATORIO

OBJETIVO.-
Establecer un procedimiento de calibracién de termémetros de liquido en

vidrio.

CAMPO DE APLICACION.-
Termémetros de un buibo de vidrio lleno de un liquido y conectando con un
tubo capilar de vidrio. Una escala asociada al tubo capilar que permite que la

temperatura pueda leerse en la posicién de la superficie del liquido en tubo.
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ALCANCE.-

Control de calidad, calibracién, validacién, medicion y ensefianza.
EQUIPO.-

e Bario para calibracion KAYE

e Patrén calibrado RTD

s Lupa

* Termodmetro liquido en vidrio

s Termometros o termopares calibrados auxiliares para el calculo de

columna emergente.

o Lector de temperatura y humedad, en este caso se utilizé: una Marca

Vaisala HM 34 Humidity & Temperature meter. Calibrado 5-9 1996. (By LH Due

1Yr Vaisala, INC Woburn, MA.
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CONDICIONES AMBIENTALES.-

¢ Temperatura de trabajo.- 20°C + 5°C
o Humedad relativa.- 50% + 5%

s Tiempo de calentamiento del RTD 15 min

PROCEDIMIENTOS.-
Calibracidon por comparacion con ayuda de un RTD patrén.
1- Inspeccioén
Revisar cuidadosamente el instrumento con una lupa. Esto permitira
decidir si es posible calibrarlo. Durante la revision debe verificarse que el

instrumento no presente:

ESTA TESIS NO SALK
DE LA BIRLIOTECA 79
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Ruptura o raspadura del capilar que impida visualizar la columna de
liquido

Defectos en diametro del capilar del vidrio por ejemplo: mal
manufacturado

Graduacion defectuosa de la escala

Oxidacién (en el caso del mercurio)

Si el instrumento presenta algunos de los defectos mencionados es

rechazado.

Lilenar la forma F 10

2.- Identificar la profundidad de inmersién.
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Inmersién parcial.- Se sumergira el bulbo y una parte especifica de la
columna en los barios a temperatura constante, la linea de inmersién, nos indica la

porcion sumergida.
Inmersion total.- El terméometro debera de ser inmerso en los bafios
de forma tal que todo el liquido termomeétrico sea expuesto a la temperatura a ser

medida.

Inmersién completa.- Se sumerge completamente en el fluido del

bafo.

Si el termometro es ASTM debe calibrarse de acuerdo al

procedimiento ASTM E//-89 Standard Test Method for Inspection and Verification
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of Liquid in Glass Thermometers, disponible en la biblioteca de la facultad de

Quimica.

3.- Eleccion de los puntos a calibrar.

La eleccion de tos puntos fijos depende de las necesidades del
solicitante, pero como lineamiento general se pueden elegir 5 puntos o puntos
cada 100 divisiones de la escala que cubran un minimo de 80% dei intervalo del
termoémetro, esto dara una valoracién del termoémetro, para aita exactitud se
pueden hacer cada 20 o 50 divisiones. Para termémetros patréon después de cada

medicion se debe comprobar la temperatura del punto criéscopico.

Para termémetros graduados por arriba de 300°C se hace una

lectura en el punto de hielo, inmediatamente después, en el punto mas alto de la
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escala: luego en un periodo de descanso de 3 dias a temperatura ambiente se
toma la segunda lectura en el punto de hielo. La coincidencia entre la primera y
segunda lectura debe de estar dentro de limites de incertidumbre del termémetro.

De otra manera se desecha el termémetro como no conveniente para calibracion.

LLos termdémetros que operan a temperaturas superiores de
210°C deben ser sometidos a una prueba de estabilizacion antes de ser
calibrados. Dicha prueba es, basicamente, un tratamiento térmico para

destensionar al vidrio.
La preparacion de los baftos de temperatura constante se

indica en los procedimientos T-08 para punto triple del agua, T-09 para puntos

abajo del punto triple del agua y T-10 para puntos arriba de cero grados Celsius.
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4 .- Procedimiento de Calibracion.-

El procedimiento general consiste en la inmersiéon de los
termémetros a calibrar en un bafo a temperatura constante comparando sus
lecturas contra las de un termémetro de referencia que se encuentra sumergido en
el mismo bafo. El termémetro de referencia utilizado es un termdémetro de

resistencia de platino (RTD).

Los gradientes de temperatura en el baftio a temperatura
constante deben ser menores a la exactitud de los termémetros a calibrar. Los
termoémetros deben ser sumergidos adecuadamente dependiendo del tipo de
inmersion de cada termémetro a calibrar, de no lograr cumplir este requisito se

debe corregir por columna termopares a lo largo de la columna emergente desde
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la linea donde esta sumergido hasta donde debe sumergirse, o mediante un

termémetro que mida la temperatura en la zona mencionada.

Ya con la profundidad correcta del termémetro y se alcance la
estabilidad registrar el valor de la lectura, teniendo en cuenta evitar el error de
paralaje, y que las lecturas sean tomadas, si es posible, por mas de una persona.

Son recomendadas un minimo de tres lecturas, a un intervalo de 5 minutos.
Para calibrar el termémetro a otras temperaturas proceda a
sacar el termémetro del barfo y a estabilizarlo a temperaiura ambiente. Coléquelo

en posicién vertical.

Colocar todos los datos en la forma F 10
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Una vez terminado el procedimiento de calibracién, se verifica Gnicamente el punto

de hielo para cerciorarse del buen estado del termémetro.

ADVERTENCIA.- LOS TERMOMETROS DE LIQUIDO EN VIDRIO DEBEN MANTENERSE EN
POSICION VERTICAL TANTO AL REALIZAR LA CALIBRACION COMO AL HACER
MEDICIONES.

Correcciones.-

Correccion por diferencia de pozo.-

Cuando se utiliza un bafio a temperatura constante de pozo
seco para ejecutar ia calibracion, se tiene el problema de diferencia de pozo, esto
es el termdmetro patrén se encuentra en otro pozo, y debemaos estar seguros de
como se comporta el bafio en cada uno de sus pozos, por ello se debe correr una

serie de experimentos que nos informen el estado en que se encuentra.
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cada pozo y si hay diferencia corregir, esta correccion nos dara una incertidumbre

en la lectura.

Correccion por profundidad de pozo.-

Con la finalidad de ejecutar una lectura lo menos errénea
posible en el termémetro a calibrar, este debe colocarse en una profundidad que
pueda hacerse lectura sin necesidad de acomodarse el termémetro en cada
lectura, se logra si se coloca la marca del termémetro donde se hace la lectura lo
suficientemente afuera del bafio de tal forma que pueda hacerse la lectura sin
cometer error de paralaje, en ocasiones el termémetro no queda tocando el fondo
del pozo, por tal motivo es necesario corregir la profundidad del pozo, esto se
logra ejecutando una serie de experimentos que nos indiquen el estado del pozo,

esta correccion nos contribuira a la incertidumbre de la medida.
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Correccion por columna emergente.-

Cuando un termémetro se utiliza a una profundidad distinta a
la cual se calibrd, se debe hacer una correccién por columna emergente, Dicha
correccion depende del tipo de termometro que se esté usando. Generaimente la
correccion por columna emergente se hacen con termometros Faden, la longitud
del bulbo de éstos termémetros debe ser aproximadamente igual a la longitud de

la columna emergente.

Si se trata de un termémetro de inmersién total el cual no se pudo sumergir

toda la columna det liquido, se debe hacer la siguiente correccién:

Correccion = kn (t; -t)
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En donde:
k= Coeficiente de expansion diferencial del liquido en el tipo de

vidrio particutar con el cual esta hecho el termémetro.
n = Numero de marcas de la escala termomeétrica del termometro.
t = Lectura del termémetro faden.

t1 = Temperatura del termémetro a corregir.

En el caso de que se trate de terméometros de inmersién parcial, la

correccion se hace de la siguiente forma:

Correccién = 0.00016n (tsp ~tobs)
En donde:
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tsp = Lectura del termémetro a corregir.
toos = Temperatura del termémetro faden.
n = Numero de grados que de, acuerdo a la escala del termémetro,

estarian incluidos en la longitud de {a columna emergente.

Correcciéon por presion.-

Considerando que las paredes del bulbo de los termémetros
de liquido en vidrio no son totalmente rigidas, éstas se ven afectadas tanto por 'Ia
presién que ejerce el medio exterior que rodea al bulbo por la presion interna que
actua sobre las paredes. Este efecto se traduce en una modificacion en la lectura

del termémetro.
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Un aumento de la presién exterior origina una indicacién del termémetro
mas elevada en tanto que un aumento de la presion interior origina una indicaciéon
menor para la misma temperatura. En el caso de la presion externa los factores
que contribuyen son: la presién ejercida sobre las paredes internas del bulbo
depende de la presién hidrostatica del liquido termomeétrico de mercurio, y hace
que eéstos, sostenidos horizontalmente, marquen un valor algo superior que

cuando estan colocados verticalmente, en las mismas condiciones.

Coxt. =K RPout/ (RPoxt - R%iny)

En donde:

R in = Radio interno del bulbo

R «xt = Radio externo del bulbo

91



DEPARTAMENTO: OE QUIMICA Y FISICA TEGRICA

PROCEDIMIENTO PARA LA CALIBRACION DE TERMOMETROS DE LIQUIDO EN VIDRIO

PNO: FQOCTO05 en Vigor Sept 2002 Pag 16 de 18
Proxima revisién: Sept. 2003
Elaborado por: Revisado por: Aprobado por:
Regina Mireles Boeneker Angeles Olvera Angeles Olvera

K = Constante que representa la elasticidad del vidrio y el factor de
conversion para el cambio, en términos de un cambio de volumen, en términos de

un cambio en grados en la escala del terméometro.

El coeficiente de presion interna se calcula con |a siguiente expresion:

Cnt=Cen* 1.5x 10°

Depresion temporal y ascenso secular.-

Como consecuencia de enfriar bruscamente un termémetro
después de haberio calentado, se modifican las propiedades internas del buibo, lo
cual hace que la indicacién de un determinado punto de referencia a bajas
temperaturas sufra un ligero cambio. Este cambio se conoce como depresiéon

temporal, como consecuencia de la histéresis térmica.
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La depresiéon es una variacion, generalmente pasajera, de la lectura en direccién

hacia temperaturas mas bajas, y se produce cuando el termémetro se enfria

bruscamente después de un calentamiento la depresion se puede corregir si el

termdémetro se deja a la temperatura ambiente por unos pocos dias.

El ascenso, también llamado ascenso secular es un cambio

permanente de la indicacion en direccién a altas temperaturas, que aparece sobre

todo en los termdmetros cuyo tratamiento de estabilizacién no fue satisfactorio.

Segun el uso y el valor de la temperatura, se observa un aumento de unos 0.1 K

hasta 10 K o mas. Lo mas seguro para valorar las variaciones permanentes del

indicador, ocasionadas por el ascenso, es controlar regularmente la correccion del

punto crioscopico.
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Error de paralaje.-

Cuando se hace la lectura de un termémetro de liquido en
vidrio, es necesario tomar en cuenta que la columna y la escala del termémetro no
coincidan en un mismo plano, sino que se encuentran superpuestos. Esto significa
que el ojo del observador debe proyectar el menisco sobre la escala o la escala
sobre el menisco. Por tal razén es importante colocar el ojo y el menisco en un

plano perpendicular al eje del capilar de medida.

Informe de {a incertidumbre es de acuerdo al anexo
T 05.01

Bibliografia: La numero 8
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T-05.01 PROCEDIMIENTO PARA LA CALIBRACION DE TERMOMETROS DE
LIQUIDO EN VIDRIO PARA LABORATORIO ANEXO.

OBJETIVO.-
Establecer un procedimiento de informe de incertidumbre en la

calibracion de termémetros de liquido en vidrio.

CAMPO DE APLICACION.-
Termoémetros de un bulbo de vidrio lfeno de liquido y conectado con
un tubo capilar de vidrio. Una escala asociada al tubo capilar que permite que

la temperatura puede leerse en la posicion de la superficie del liquido en el tubo.
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ALCANCE.-

Control de calidad, calibracién, validacién, medicién y ensefanza.

PROCEDIMIENTO.-
Et procedimiento de calculo de incertidumbre se basa en ia

recomendacién ISO TAG 1992 Expression of Uncertainty.

1.- Estimar las incertidumbres de cada uno de los factores que intervienen en el

procedimiento de calibracion del termémetro de liquido en vidrio.

Incertidumbre de tipo A:
Se evaiua a través de una serie de medida

Media=c= 3c/n
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En donde:

>c = sumatoria de las medias realizadas

n = numero de veces que se realizé la medida.

Varianza experimental = S2 (¢ ) =3, (c - ¢)? / n-1

Desviacion tipica experimental = S (c )

Varianza experimental de lamedia=S2=(c)=82(c)/n

Desviacion tipica experimental de la media o INCERTIDUMBRE TiPICA =S (c )=

r(c)

Esta incertidumbre debe corregirse por el factor t de Student.

S(c)=Tr(c)e t
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Incertidumbre de tipo B:
U(inst).- Incertidumbre del instrumento
U(p).- Incertidumbre por correccién de pozo
U( ¢) Incertidumbre por correcciéon por columna
U (cert. RTD).- Incertidumbre por Cert. Del patron

U(cp).- Incertidumbre por correccién por presion

Evaluacién de la incertidumbre por correccidén de pozo U (p)

U(p) = JUX(RTD) + U (4) + U (INS)
En donde:
U2 (RTD) = incertidumbre del RTD informado en el certificado.
U2 (A) = Evaluada a través de varias lecturas

U2 (INS) = Instrumento de medida
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En donde U2 (RTD)= 3 X

1]

Incertidumbre por correccion de columna

Se obtiene partiendo de la ecuacién, cualesquiera usada para

ejecutar la correcciéon por ejemplo si usamos:

C =Kn (T-t)

~
N
N
~
1
et
g
t
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La incertidumbre estaria dada por:

1Y . (d©@Y, . (d©)Y d©)Y
U = \/(7(7)) vio+(0) via+(53) via+(G) v

La incertidumbre combinada estara dada por la siguiente ecuacion:

U(T) = JU*(RTD) + U (A) + U (INS) + U (c) + UL (P) + U (CP)

LA INCERTIDUMBRE SE CALCULA PARA CADA PUNTO FUO
ESCOGIDO.

Bibliografia : ISO TAG 1992 Expression of Uncertainty
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PROCEDIMIENTO PARA LA VALIDACION DE UNA FUENTE DE
TEMPERATURA.

OBJETIVO.-
Establecer un Procedimiento para la validacién de una fuente de intervalos

de temperatura.

CAMPO DE APLICACION.-
El presente procedimiento es utilizado para validar la fuente de temperatura
controlada de pozo seco. Para que con ellos se puedan calibrar los termémetros

de liquido en vidrio.
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ALCANCE.-

Control de calidad, calibracion, validacién, medicién y

ensefianza.

PROCEDIMIENTO.-
VALIDACION DE FUENTE DE TEMPERATURA

Para tener unos resultados confiables al calibrar los termémetros de liquido
en vidrio, se debe de validar el comportamiento de la fuente de temperatura

controlada.

1.- La fuente de temperatura de divide en 5 partes como se observa en la

figura #5 y a ésta misma se le divide en 3 diferentes alturas las cuales son:
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e Altura 1.- 1.8cm

e Altura2.-5.9cm

e aitura 3.- 9.6 cm
y estas alturas se observan mas o menos como quedan en el termémetro RTD
(Termdmetro de Resistencia de Platino), la cual puedes ver en la figura #4.
2.- Tomar el por ciento de Humedad Relativa (% RH) del cuarto de calibracién.
3.- Siempre se deja el RTD estabilizar 20 minutos antes de usario.
4.- Medir la temperatura a las 3 diferentes alturas en cada uno de los 5 pozos.
Cada vez que cambias el termémetro RTD de altura se deja estabilizar el
termémetro por 10 minutos para estabilizar y tomar la temperatura por triplicado,
dejando pasar 30 segundos entre lectura y lectura, leer a diferentes horas del dia:

10:00, 12:00,14:00,16:00,18:00,20:00.
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5.- Medir la temperatura a diferentes horas del dia y realizar un andlisis de

varianza para cada grupo de mediciones el andlisis de varianza nos indicara si hay

diferencia significativa en la lectura de temperaturas por pozo y por altura y asi

observar cual de ellos es menos significativo y asi saber cual de elios es en el que

tenemos lecturas mas confiables. El analisis de varianza se usa siguiendo la tabla

que tenemos en la introduccion de la presente tesis pagina 69 y se concluye que

teniendo una F tedrica o de tablas menos que la F practica los resultados no

tienen una diferencia significativa. También realizar una prueba de Hipodtesis

relativas a dos Medias para ver en cual de

las dos alturas escogidas

experimentalmente es mejor realizar la calibracion de termémetros o son iguales o

comparables.
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FIGURA 4. TERMOMETRO RTD

En esta figura se muestra el term6metro usado para las mediciones y las alturas a

la cual éste fue sumergido en el vaso Dewar para la realizacion de la validacion.
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Figurs No. 8

Fuente de temperatura, donde se indica la colocacién de cada pozo.
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FORMA F-10

UNIVERSIDAD NACIONAL AUTONOMA DE MEXICO
FACULTAD DE QUIMICA
DEPARTAMENTO DE FiSICO QUIMICA TEORICA
INFORME DE CALIBRACION DE TEMPERATURA
Fecha:
No. de solicitud:

DATOS DEL TERMOMETRO:

Instrumento: Modelo:

Ubicacién: No. de inventario:
Marca: Divisién Minima:

Serie; intervalo de calibracién:
Alcance: Intervaio de uso:

DATOS DEL TERMOMETRO PATRON

Instrumento:
Marca:
Fecha de calibracion:

RESULTADOS
Temp. °C | Temp.patron | Temp. Inst. Desviacion Incert.
°C °C
Escala 1
Escala 2
Observaciones.

Acreditamiento ante el Sistema Nacional de Calibracion T-22. ]
Nota. El calculo de incertidumbre se realiza de acuerdo a la guia ISO-TAG 1992.

107



MEDICIONES DE BAJA
EXACTITUD
TERMOMETROS DE VASTAGO SOLIDO DE USO GENERAL
Alcance | Division de | Linea | Espesor | Nimerado {Numerado| Longitud | Longitud | Inmersién | Inmersion Parcial
la de de
Nominal| Escala |mayores |las Lineas|fraccionado| completo | giobal | laescala Total
a en
cada en cada cada (alcance
nominal)
Error Error  |Temperatura
Maximo maximo | promedio de
la columna
liquida
maximo maximo | minimo emergente
°C °C °C °C °C °C °C °C °C °C °C
-100a 1 5 0.25 / 10 305 180 20 * .
300
-35a30 0.5 1 0.25 5 10 305 180 1.0 1.5 20
0a60 0.5 1 0.25 5 10 305 180 0.5 0.5 20
0a100 1 5 0.25 / 10 305 180 1.0 1.5 35
0a 160 1 5 0.25 10 100 305 180 20 30 35
0a250 1 5 0.20 10 100 305 180 20 30 35
0a360 2 10 0.20 20 100 305 180 40 6.0 50
0 a500 5 10 0.25 50 100 350 180 10.0 15.0 75

Tabla #2 Error Maximo permitido (EM) para termometros de liquido en vidrio.(9)

3!
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MEDICIONES DE ALTA EXACTITUD
TERMOMETROS DE VASTAGO SOLIDO DE USO GENERAL

Alcance Division de la Linea Espesor de Numerado Numerado Longitud Longitud de Inmersion Inmersién Parcial
Nominal Escala mayores 3 las Lineas fraccionado completo en global la escala Total
cada encada cada (alcance
nominat)
Error Error Temperatura
Maximo maximo promedio de
la columna
liquida
maximo maximo minimo emergente
C ‘c ‘c ‘C °C °c C c C C c
-100 a 50 1 5 0.25 10 100 305 200 20 B B
50 a 50 1 5 025 ! 10 305 150 20 . .
-1a51 0.1 05 0.10 1 10 460 300 0.3 1.0 20
-1a10t 01 05 0.10 1 10 610 500 03 1.0 35
-1a201 0.2 1 0.25 2 10 610 500 0.4 hasta 100 1.0 hasta 100 35
0.5 arriba 100 1.5 amiba 100
-35a50 1 5 025 ! 10 305 200 05 1.0 20
-20a 110 1 5 025 ! 10 305 200 0.5 10 35
-20 2 150 1 5 0.20 10 100 305 200 0.5 10 35
-10 a 260 1 5 0.20 10 100 405 250 0.5 hasta 100 1.0 hast 100 35
1.0 arriba 100 1.5 amba 100
-10 2400 2 10 025 20 100 405 250 2.0 hasta 300 2.5 hasta 300 50
0.4 arriba 300 5.0 arriba 300
-10a 500 2 10 02 20 100 405 250 2.0 hasta 300 2.5 hasta 300 75
4.0 arriba 300 5.0 arriba 300

Tabla #3 Error Maximo permitido (EM) para termémetros de liquido en vidrio.
*Para éstos termémetros no se penmite graduacion para linea de inmersion parcial.(9)
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Tabla #4 Indica los coeficientes de dilatacion relativa de diferentes compuestos.

9)

COEFICIENTE DE DILATACION RELATIVA

Mercurio 0.00016 1/ °C
Mercurio talio 0.00016 I/ °C
Aleacion de Galio 0.00010 1/I°C
Pentano 0.00100 {/°C
Alcohol 0.00100 I/°C
Toluol 0.00100 I/°C
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Tablas de Resultados

Los siguientes resultados son los de la validacion de la fuente de
temperatura controlada a 0°C, tomadas a lo largo de varias horas del dia.

Tabla No. 5§
10:18 am
altura 1 altura 2 altura 3
pozo 1 1.333 0.056 -0.026
1.321 0.019 -0.006
1.489 0.027 -0.019
pozo 2 1.649 0.031 -0.024
1.345 0.014 -0.009
1.523 0.029 -0.018
pozo 3 1.646 0.03 -0.022
1.36 0.031 -0.008
1.452 0.028 -0.013
pozo 4 1.628 0.039 -0.03
1.363 0.03 [s]
1.435 0.032 -0.017
pozo 5 1.069 0.013 -0.026
1.38 0.02 -0.003
1.425 0.031 -0.015
Media 1.427866667 0.028666667 | -0.01573333
Tabla No. 6
12:28 pm
altura 1 altura 2 altura 3
pozo 1 2.674 -0.026 -0.008
2.577 -0.031 -0.004
2.559 -0.032 -0.007
pozo 2 2.736 -0.017 -0.007
2.705 -0.028 -0.031
2.729 -0.031 -0.032
pozo 3 2.7 -0.03 -0.034
2.595 -0.035 -0.039
2.422 -0.033 -0.039
pozo 4 2.24 -0.023 -0.022
2.144 -0.023 -0.031
1.724 -0.024 -0.036
pozo S 0.82 -0.016 -0.034
1.145 -0.017 -0.038
1.29 -0.027 -0.04
Media 2.204 -0.0262 -0.02686667
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Tabla No. 7

14:00 pm

altura 1 altura 2 altura 3

pozo 1 2.201 -0.008 -0.026
2.263 -0.003 -0.018

2.102 0.009 -0.023

pozo 2 2.206 -0.001 -0.023
2.253 -0.003 -0.025

2.073 0.005 -0.017

pozo 3 2.215 0 -0.018
2.243 -0.002 -0.024

2.059 0.006 -0.025

pozo 4 2.232 0.004 -0.015
2.253 -0.001 -0.023

2.111 0.005 -0.024

pozo 5 2.227 -0.002 -0.006
2.261 -0.006 -0.022

2.116 0.008 -0.02
Media 2.187666667 0.000733333 -0.0206

Tabla No. 8
16:40 pm

altura 1 altura 2 altura 3

pozo 1 0.902 -0.014 -0.029

0.854 -0.012 -0.03

1.216 -0.004 -0.03

pozo 2 1.497 -0.022 -0.028
1.521 -0.02 -0.025

1.839 -0.015 -0.013

pozo 3 2.124 -0.023 -0.008
2.055 -0.017 -0.021

2.27 0 -0.029

pozo 4 2.181 -0.004 -0.022
1.875 0.001 -0.026

1.861 -0.005 -0.027

pozo S 2.024 -0.028 -0.007
2.613 -0.027 -0.016

2.945 -0.031 -0.024

Media 1.8518 -0.01473333 [-0.02233333
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Tabla No. 9

18:30 pm
altura 1 altura 2 altura 3
pozo 1 1.04 0.01 -0.003
1.101 0.005 -0.01
1.172 0.004 -0.016
pozo 2 1.144 0.029 -0.018
1.008 0.002 -0.017
1.902 0.006 -0.025
pozo 3 1.854 0.004 -0.023
2.005 0.006 -0.019
2.281 0.005 -0.013
pozo 4 2.024 0.001 -0.021
2.295 -0.014 -0.024
2.27 -0.022 -0.013
pozo 5 1.521 -0.028 -0.011
1.216 -0.004 -0.01
2.613 -0.028 -0.029
Media 1.6964 -0.0016 -0.0168
Tabla No. 10
19:45 pm
altura 1 altura 2 altura 3
pozo 1 1.525 -0.006 -0.023
1.666 -0.004 -0.018
1.614 -0.007 -0.021
pozo 2 1.425 -0.008 -0.022
1.351 -0.01 -0.025
1.501 -0.005 -0.03
pozo 3 1.325 -0.009 -0.019
1.452 -0.004 -0.025
1.445 -0.008 -0.02
pozo 4 1.489 -0.01 -0.022
1.528 -0.012 -0.024
1.457 -0.016 -0.025
pozo 5 1.545 -0.004 -0.025
1.555 -0.002 -0.019
1.572 -0.009 -0.024
Media 1.496666667 -0.0076 -0.0228
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Las siguientes tablas muestran las temperaturas tomadas de cada pozo con cada

una de las 3 alturas.

Tabla no. 11
pozo 1 pozo 2 pozo 3 pozo 4 pozo 5
altura 1 2.674 2.736 27 2.24 0.82
2.577 2.705 2.595 2.144 1.145
2.559 2.729 2.422 1.724 1.29
0.902 1.497 2.124 2.181 2.024
0.854 1.521 2.055 1.875 2.613
1.216 1.839 2.27 1.861 2.945
1.04 1.144 1.854 2.024 1.521
1.101 1.008 2.005 2.295 1.216
1.172 1.902 2.281 2.27 2.613
1.333 1.649 1.646 1.628 1.069
1.321 1.345 1.36 1.363 1.38
1.489 1.523 1.452 1.435 1.425
2.201 2.206 2.215 2.232 2.227
2.263 2.253 2.243 2.253 2.261
2.102 2.073 2.059 2.111 2.116
1.525 1.425 1.325 1.489 1.545
1.666 1.351 1.452 1.528 1.555
1.614 1.501 1.445 1.457 1.572
media 1.644944444|1.800388889|1.972388889 1.895 1.74094444
4
desviacién [0.601600265;0.541245311( 0.43439737 [0.339251425| 0.60448864
8
varianza [0.361922879|0.292946487{0.188701075]|0.115091529] 0.36540652
6

La tabla no. 11 muestra los resultados tomados durante la validacion de la fuente

de temperatura controlada a cero grados Ceicius, en la altura 1.
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Tabla no. 12

pozo 1 pozo 2 pozo 3 pozo 4 pozo S
altura 2 -0.026 -0.017 -0.03 -0.023 -0.016
-0.031 -0.028 -0.035 -0.023 -0.017
-0.032 -0.031 -0.033 -0.024 -0.027
-0.014 -0.022 -0.023 -0.004 -0.028
-0.012 -0.02 -0.017 0.001 -0.027
-0.004 -0.015 0 -0.005 -0.031
0.01 0.029 0.004 0.001 -0.028
0.005 0.002 0.006 -0.014 -0.004
0.004 0.006 0.005 -0.022 -0.028
0.056 0.031 0.03 0.039 0.013
0.019 0.014 0.031 0.03 0.02
0.027 0.029 0.028 0.032 0.031
-0.008 -0.001 0 0.004 -0.002
-0.003 -0.003 -0.002 -0.001 -0.006
0.009 0.005 0.006 0.005 0.008
-0.006 -0.008 -0.009 -0.01 -0.004
-0.004 -0.01 -0.004 -0.012 -0.002
-0.007 -0.005 -0.008 -0.016 -0.009
media -0.000944441-0.00244444|-0.00283333{-0.00233333 [-0.00872222
desviacion [0.021175658/0.019002236/0.020015435|0.019167988{0.018307201
varianza 10.000448408(0.000361085(0.000361085]|0.000367412(0.000335154}

La tabla no. 12 muestra los resultados tomados durante la validacion de la fuente

de temperatura controlada a cero grados Celcius, en la altura 2.
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Tabla no. 13

pozo 1 pozo 2 pozo 3 pozo 4 pozo §
altura 3 -0.008 -0.007 -0.034 -0.022 -0.034
-0.004 -0.031 -0.039 -0.031 -0.039

-0.007 -0.032 -0.039 -0.036 -0.04
-0.029 -0.028 -0.008 -0.022 -0.007
-0.03 -0.025 -0.021 -0.026 -0.016
-0.03 -0.013 -0.029 -0.027 -0.024

-0.003 -0.018 -0.023 -0.021 -0.011

-0.01 -0.017 -0.019 -0.024 -0.01
-0.016 -0.025 -0.013 -0.013 -0.029
-0.026 -0.024 -0.022 -0.03 -0.026
-0.006 -0.009 -0.008 0 -0.003
-0.019 -0.018 -0.013 -0.017 -0.015
-0.026 -0.023 -0.018 -0.015 -0.006
-0.018 -0.025 -0.024 -0.023 -0.022

-0.023 -0.017 -0.025 -0.024 -0.02
-0.023 -0.022 -0.019 -0.022 -0.025
-0.018 -0.025 -0.025 -0.024 -0.019
-0.021 -0.03 -0.02 -0.025 -0.024

media -0.017611111-0.02161111/-0.02216667 {-0.02233333 |-0.02055556!
desviacion (0.009229995(0.007179537/0.009030992]0.007829056{ 0.01086398
4
varianza |8.51928E-05|5.15458E-05{8.15588E-05|6.12941E-05

0.00011802
6

La tabla no. 13 muestra los resultados tomados durante la validacion de la fuente

de temperatura controlada a cero grados Celcius, en la altura 3.
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Los siguientes resultados son las medias de cada una de las alturas y de

cada pozo para asi poder sacar cual de las tres alturas es la ideal para poder tener

una mejor y con mayor exactitud en la medicion de la temperatura.

Tabla No. 14
altura 1 altura 2 altura 3

pozo 1 1.644944444 -0.00094444 -0.01761111
pozo 2 1.800388889 -0.00244444 -0.02161111
pozo 3 1.972388889 -0.00283333 -0.02216667
pozo 4 1.895 -0.00233333 -0.02233333
pozo 8 1.740944444 -0.00872222 -0.02055556
total 1 9.053666667 -0.01727778 -0.10427778
total 142 81.96888011 0.000298522 0.010873855
media 1.810733333 -0.00345556 -0.02085556

DS 0.128156976 0.003029536 0.0019423
var 0.01642421 9.17809E-06 3.77253E-06

Como se puede observar la altura tres es la que tiene menor desviaciéon
estandar por lo que con ella se prosiguid a realizar el analisis de varianza en

bloques aleatorios.!'®

Tabla No. 15

c= 5.318840593|
SST= 11.14291855
ss(tr)= 0.021417396]
lss(bl)= 11.0771699}
(sse= 0.044331248]
[Ftr= 0.966243776)
[Fbl= 999.49091 14
[fteo= 0.991735537|
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donde:
c= término de correccion,
SST= suma de cuadrados totales
SS(Tr)= suma de cuadrados de tratamiento,
SS(bl)= suma de cuadrados de bloque,
SSE= suma de cuadrados del error
ftr= F para tratamientos,
Fbl= F para bloques,
Fteo= F teorica.
Tratamiento = pozos

Bloque = altura

Y asi se puede observar que no es significativo.
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Tabla No. 16

12:25 4:40 18:30 10:15 14:00 | 19:45
altura 3 |altura 3| altura 3 |altura 3| altura 3 | altura
3
pozo1| -0.008 | -0.029 | -0.003 | -0.026 | -0.026 [-0.023
-0.004 | -0.03 -0.01 {-0.006 | -0.018 |-0.018
-0.007 |} -0.03 | -0.016 | -0.019 | -0.023 |-0.021
pozo2| -0.007 | -0.028 | -0.018 | -0.024 | -0.023 |-0.022
-0.031 | -0.025 | -0.017 | -0.009 | -0.025 |-0.025
-0.032 { -0.013 | -0.025 | -0.018 ] -0.017 | -0.03
pozo3| -0.034 | -0.008 { -0.023 | -0.022 | -0.018 |-0.019
-0.039 | -0.021 | -0.019 | -0.008 | -0.024 [-0.025
-0.039 | -0.029 | -0.013 | -0.013 { -0.025 | -0.02
pozod| -0.022 [ -0.022 | -0.021 -0.03 | -0.015 |-0.022
-0.031 ] -0.026 | -0.024 0 -0.023 |-0.024
-0.036 | -0.027 [ -0.013 | -0.017 | -0.024 ;-0.025
pozo5| -0.034 | -0.007 | -0.011 | -0.026 [ -0.006 |-0.025
-0.039 { -0.016 -0.01 -0.003 | -0.022 |-0.019

-0.04 | -0.024 | -0.029 | -0.015| -0.02 [-0.024

Media -0.02691| -0.022 | -0.017 {-0.0157} -0.021 -
0.0228
total de suma de x -0.403 | -0.335 | -0.252 | -0.236 | -0.309 |-0.342
varianza 0.00018] 6E-05 | 5E-05 | 8E-05 | 3E-05 | 1E-05
Desviacion 0.0135|0.0078| 0.007 {0.0091| 0.0052 {0.0031
Estindar

Como la altura tres es la ideal para obtener una mayor exactitud, después
con ella se realizd otro analisis de varianza pero solo con la altura tres y las

diferentes horas del dia.
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Tabla No. 17

12:25 | 4:40 18:30 10:15 | 14:00 | 19:45
pozol | -0.019 |-0.089 | -0.029 | -0.051 |-0.067| -0.062
pozo2 | -0.07 |-0.066] -0.06 | -0.051 |-0.065| -0.077
pozo3 | -0.112 |-0.058 | -0.055 | -0.043 |-0.067| -0.064
pozo4 | -0.089 | -0.075 | -0.058 | -0.047 |-0.062| -0.071
pozoS | -0.113 [-0.047 | -0.05 | -0.044 |-0.048| -0.068

total | -0.403 | -0.335| -0.252 | -0.236 {-0.309]| -0.342

total*210.16241/0.1122| 0.064 | 0.0557 |0.0955] 0.117

media | -0.0806 | -0.067 [ -0.05 |-0.0472 {-0.062 |-0.0684

Con las medias de todos los pozos y las diferentes horas del dia indicados

en esta tabla, se realiz6 el siguiente analisis de variancia. (observado en la tabla

numero 18)

Tabla No. 18

c= 0.037250962]
SST= 13.91922238]
Iss(tr)= 0.351436819
lss(b)= 0.185066387

Isse= 13.38271917)

lftr= 0.052520988]

iFbi= 0.055315033}

[fteo= 0.991735537]
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donde:
¢= término de correccion,
SST= suma de cuadrados totales
SS(Tr)= suma de cuadrados de tratamiento,
SS(bl)= suma de cuadrados de bloque,
SSE= suma de cuadrados del error
ftr= F para tratamientos,
Fbi= F para bloques,
Fteo= F teorica.
Tratamiento = pozos

Bloque = aitura

Y se observa que tampoco es significativo.

Teniendo la siguiente Grafica

123



Pozos VS Temperatura A diferentes Horas del Dia
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Ahora para saber en que altura hay que sumergir el termoémetro al ser
calibrado se realizé un analisis de hip6tesis relativas a dos medias, con el cual se
puede saber comparando dos medias y observar si son iguales o comparables o si
no lo son los datos experimentales de dos poblaciones. Y las alturas que se
usaron fueron 2 y 3, las temperaturas fueron cambiadas a Kelvin (para que todas

sean positivas) los resultados obtenidos se muestran en la tabla #19:
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aitura2 ____|altura3 273.488] _ 273.137] [ 273.141]  273.12¢]
273.924] _ 273.142 27345* 2;3.123
273.118] 273.146 273.181 273.142
273478 273.137
273.118] ___273.143
273.136]  273.121 27348 273.132
' 273.148]  273.126 Tabla #19
273.138] 27312
273.156]  273.125
273.148] 27312
273.141] __ 273.131
27316 273.147
273.148] __ 273.125
273.155 273.14
273.142 273.13
273434 27314 273.127] __273.128
273.206] _ 273.124 213427, 279128
273.189] _ 273.144 . .
273477 273 131 273.126] _ 273.114
273142 2731 273.148]  273.128
273.947 273.12‘2‘ 273.151 273.124
273.1 59 273.13 273.148) 273.123
273'144 273'127 273.181| 273.129
273148 273'12; 273.436]  273.126
zn.ual 273'139 273.128| 273.137
273.433 273'12 273.189 273.12
273.422 273'143 273.18 273.15
273118 273 1 19 273182 273.133
273.128 273'1;2 273.154] __ 273.135
27343 273.195 273049 273.127
273 135] 273.137 273.188| 273.126)
; - 27314 273128
273179] 273.132 T IR
mEms  hs
273.181 273'125 273.134| 273.116
) -126 27333 273.111
273.164] __ 273.141 R 30
;;g::: :'7/21:3 273.123! 273.143
. . 273.123] __ 273.134
273447 273.128 273119 273126
273.158] _ 273.133 23019 273128
273.142 _ 273.128 e 13139
e B 273422 273.121
T 273.12 273.163] 273124
27312 273.11g T 273124
273.118] 273111 27T 273147
273117 273.411 . .
273.148] __ 273.144
273427 273.142 2raae 2rates
273.133___ 273.129 s 72126)
27348 273.121 3 :
273.148]  273.125
273.154]  273.127 oz
273.156]  273.131 - .
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De los datos anteriores ya en Kelvin se realizo un riesgo del 1% en ambas alturas.

riesgo = 1]%
altura2 altura3
n° datos = 90 90
media ={ 273.146 273.129144
+/- s“l +/-
incertidumbre = 0.00535695 0.00246613
desv. stdr. =| 0.01930719 0.00888827
coef. de variacién % =| 0.00706844 0.00325424
t de student = 2.632205 2.632205
moda = 273.146 273.125
mediana = 273.146 273.128
media geométrica ={ 273.146544 273.129144
variancia =|  0.00037277 7.9001E-05
1¥ Grupo de
datos: altura2
Hipétesis sobre las medias, comparaciéon contra un valor cierto
media estimada= 273.146544 | riesgo a=0.01
Ho: m =[273.15
Posibles hipotesis alternas: t de Studentlt de tablas Resuitado:|Decisién:
H1: media <|273.15 -1.6979308|-2.36897904| _igual |Aceptar Ho
H1: m '|273.18 -1.6979308| 2.632205| igual |Aceptar Ho
2° Grupo de datos: altura3

HlpéteS|s sobre las medias, comparacion contra un valor cierto
, riesgo a=0.01

media estimada=

273.129144

Ho: m ={273.15

Posibles hipétesis alternas:

t de Student

t de tablas

Resuitado:[Decision:

H1: media <

273.18

-22.2600334

-2.36897904

inforiorJlRochaur Ho

Hi: m'

273.18

-22.2600334

2.632205,

diferente |Rechazar Ho
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V. ANALISIS DE RESULTADOS

127



ANALISIS DE RESULTADOS

En las tablas 5, 6,7,8,9 y 10 se mostraron todos los datos obtenidos en las
diferentes horas del dia, en cada una de ellas las medidas en los diferentes pozos
del baiio a temperatura 0° C y en las tres diferentes alturas del termémetro patron,

ahi se sacaron a cada altura las medias.

En la tabla 11, se separaron la altura 1 con cada uno de sus cinco pozos,
ahi tenemos que en cualquiera de los pozos da una temperatura muy por arriba de
cero ° C , esto se debe a que el resto del termémetro esta descubierto y e afecta
la temperatura externa, y como esta el bafio expuesto al medio ambiente hay
intercambio de calor y pérdida de frio; en la tabla 12 se separaron todas las
temperaturas de la altura 2 con sus cinco respectivos pozos, al igual que la tabla
13 para la altura 3, y en estas dos en cambio las temperaturas estan cercanas a
cero © mas bien son casi cero, ya que se encuentran a mayor profundidad y tienen
mayor capas de hielo encima También se pudo observar que haciendo 3
repeticiones a las 3 diferentes alturas en cada uno de los 5 pozos, cambiando el
RTD dejandolo estabilizar por 10 minutos y reposar 30 segundos entre lecturaA y
lectura, en la altura 1 la desviacién estandar es muy grande a comparacion de las

otras dos alturas.

En la tabla 14 se sacaron todas las medias de cada una de las alturas en

cada uno de los pozos para asi sacar e! analisis de varianza de la aitura que tenia
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menor desviacién estandar, que en este caso fue la aitura tres, que se muestra en
la tabla 15; donde en esta tabla por un analisis de varianza se puede observar que

no es significativo, ya que la F tedrica es mayor que la experimental.

Después mostramos la grafica # 1 donde se graficaron las variables
temperatura contra pozos de cada una de las 3 alturas y ahi se muestra
claramente lo mencionado anteriormente que la altura 1 no es buena para usaria

al calibrar los termémetros de liquido en vidrio.

En la tabla 16, se mostré todas las horas del dia utilizando solo la altura 3
por que no es significativa, ahora estadisticamente se utilizaron las medias de |la
tabla 17 para hacer otro analisis de varianza ; y esto se hizo para ver si hay
diferencia significativa entre las medias de la altura 3 contra las diferentes horas
del dia: 10:00, 12:00,14:00,16:00,18:00,20:00, esto se ve en la tabla 18; para asi
obtener cual de ellas era mejor para reélizar la calibracién de termémetros de
liquido en vidrio, pero los resultados del analisis de varianza nos arrojé que no hay

diferencia significativa. O sea que a cualquier hora es buena para la calibracién.

Se realiz6é una segunda grafica donde se grafican |la temperaturas contra I6s
diferentes pozos a las diferentes horas del dia y se ve que todas las temperaturas

estan alfrededor de cero.

Y por ultimo se realizé6 una prueba de hipétesis relativa a dos medias para

asi comparar los resultados experimentales de la aitura dos con la tres y ver si son
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iguales o arrojan resultados comparables. Esto se hizo para ver a cual de esas
dos alturas es recomendable sumergir e! termdmetro de liquido en vidrio a calibrar;
y se observé que la altura 2 es mejor que |a tres, ya que la 2 da temperaturas mas

cercanas a cero y la tres las da por debajo.

Por lo tanto la mejor aitura para introducir los termémetros de liquido en

vidrio a calibrar es la altura 2 utilizando el RTD en la aitura 3.
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VI. CONCLUSIONES
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CONCLUSIONES

Y asi en esta era que vivimos del mercado global, es imperativo que el
método de evaluacién, expresion de la incertidumbre y calibracion de termdmetros
sea uniforme en todo el mundo, de modo que las mediciones realizadas en
diferentes paises puedan ser comparadas facilmente y asi medir correctamente

puntos criticos.

En una industria farmaceéutica se tienen que llevar estrictos controles en lo
que se refiere a las mediciones de temperatura, por ejemplo: control en proceso, la
calibracidn trimestral de los termémetros, asi como los cuidados en su
almacenamiento y uso, que todo esté documentado adecuadamente. En el area
de calibracion debe de tener todos los instrumentos de calibracion validados como

en este caso la fuente de temperatura.

Se implemento un sistema de calibracion de termdmetros de liquido en
vidrio, validando la fuente de temperatura controlada a cero grados celsius usando

el método de comparacion con un termémetro patén RTD.

Con ésta tesis se esta contribuyendo en el proceso de evaluar la calidad en
las mediciones de temperatura en los laboratorios de la Facuitad de Quimica, ya

que con ella se tiene un mejor aprendizaje y entendimiento sobre el uso, manejo,
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sus regulaciones y calibracién de termémetro de liquido en vidrio ( que son los
mas usados en la industria farmacéutica, y en la docencia). También se desarrollo
una metodologia de la fuente de temperatura a cero grados celsius con la cual se

optimizé la calibracion de dichos termémetros.

Se aplicaron todas las recomendaciones en la impiementacion de un

sistema de calidad en la calibraciéon de termémetros de liquido en vidrio.

Llegamos a la conclusion que cualquier hora del dia (10:00,
12:00,14:00,16:00,18:00,20:00) a la cual se realizdé ta validacion de la fuente de
temperatura es buena para realizar la calibracién de los termometros de liquido en
vidrio ya que no le afecta la temperatura externa. También que cualquier pozo

puede ser usado a la altura tres del RTD y a la dos del termémetro a calibrar.

Con la altura 3 es mejor para usar el termoémetro patrén, ya que tenemos
mejor exactitud en las mediciones, pero como los termémetros de liquido en vidrio
se usan a diferente profundidad, se realizé un analisis de hipétesis relativas a dos
medias para observar a que altura es mejor sumergir el termémetro a calibrar y se
concluyd que la mejor es la 2 ya que a un nivel de significancia de 0.01% es mdy
preciso, pero con mayor dispersion de datos, en cambio a la altura 3 el porcentaje
de significancia es de 0.05%, los datos son mas parejos pero se encuentran por

debajo de cero grados Celsius.
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Siempre hay que recordar todos los datos mencionados en esta tesis para
el manejo de los termometros, que siempre estén calibrados, y los errores de

paralaje en el momento de la lectura.
Si se llega a usar la columna emergente recordar que es importante para

cuestiones criticas en el termémetro y caracterizario bien para asi tener confianza

en la lectura para un proceso de la industria farmacéutica.
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