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PROCEDIMIENTO MEO012
DETERMINACION DEL VALOR DE MASA

La presente edicidn de este procedimiento se emite exclusivamente en formato digital
y puede descargarse gratuitamente de nuestra pagina web (www.cem.es).

El procedimiento ha sido revisado, corregido y actualizado, respecto a la edicion digital
anterior.

Los procedimientos editados por el CEM presentan modelos de calibracién, en linea
con documentos clave universales como son el Sistema Internacional de unidades (Sl),
el Vocabulario internacional de metrologia (VIM) o la Guia para la expresion de la
incertidumbre de medida (GUM). Como modelos que son, los usuarios de los mismos
pueden, bajo su responsabilidad, modificarlos para adecuarlos a sus necesidades
especificas (instrumentacién, condiciones ambientales, etc.). En tal caso, siempre
debera primar el sentido critico y la ética profesional.

El CEM no acepta ninguna responsabilidad derivada de la interpretacidn y/o uso de
este procedimiento.

El CEM no mantiene correspondencia sobre el contenido de los procedimientos.
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OBJETO

El presente procedimiento tiene por objeto establecer el método de calibraciéon de masas
patréon por sustitucion para la determinacion de su valor de masa y a partir de este
determinar su valor convencional de masa.

ALCANCE

Este procedimiento es aplicable a la calibracién de masas y pesas de valores nominales desde
1 mg hasta 1 000 kg, preferiblemente de clases E1 y E; segun la clasificacién de la OIMLR111-
1 [9] pudiéndose aplicar también a clases inferiores, en un instrumento de pesaje mediante
la aplicacion del método de sustitucidn y el empleo de una o varias masas patrén que sumen
el mismo valor nominal que la masa a calibrar.

DEFINICIONES

Son de aplicacidn las definiciones generales de la referencia [1], ademas de otras especificas
para el presente procedimiento que se indican a continuacién

Calibracion de masa:

A los efectos de este procedimiento se considera la calibracidn de masa como un conjunto
de operaciones que establecen, en condiciones especificadas, la relacién entre los valores de
masa de la masa patrén objeto de la calibracién, también denominada muestra, y la masa
conocida de una masa denominada patron.

Empuje del aire:

Fuerza ascendente que se opone a la fuerza debida al peso, ejercida sobre el cuerpo por el
medio que le rodea. El empuje es funcién de la densidad del medio en el que se encuentra
el cuerpo, del volumen del cuerpo y de la aceleracién de la gravedad en el lugar donde se
encuentra el cuerpo; segun la ecuacion:

E=-p-V-g (1)

Error de masa:
Desviacion del valor de una masa respecto a su valor nominal.

Instrumento de pesaje:

Instrumento de medida utilizado para determinar la masa de un cuerpo a partir de la fuerza
ejercida sobre el cuerpo por el campo gravitatorio terrestre.

Masa:
Es una magnitud fisica que determina la cantidad de materia que tiene un cuerpo.

Masa patron:

Masa o conjunto de masas utilizadas como referencia para calibrar otras masas (muestras) o
instrumentos de pesaje.
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Muestra:

Masa objeto de la calibracion.

Pesa:

Medida materializada de masa, regulada de acuerdo a sus caracteristicas fisicas y
metroldgicas: forma, dimensiones, material, calidad superficial, valor nominal y error
maximo permitido [4].

Clase de exactitud de las pesas:

Clasificacidn de las pesas de acuerdo a ciertos requisitos metrolégicos y limites de tolerancia
expuestos en la Recomendacién Internacional OIML R111 [4].

Valor convencional de masa:

Para un cuerpo a 20 °C, la masa convencional o el valor convencional del resultado de
pesaje en el aire es la masa de una pesa de referencia de densidad 8 000 kg m™ que la
equilibra en un aire de densidad 1,2 kg:-m=3[4].

GENERALIDADES
4.1. Antecedentes e introduccion tedrica

El método de sustitucion es un método de medida por comparacién directa en el cual se
reemplaza la magnitud a medir por otra de igual naturaleza con un valor tal que los efectos
gue provoca sobre el dispositivo indicador sean los mismos.

El procedimiento de calibracion de masas mediante el método de sustitucién permite
calcular la masa de una muestra por comparacidn directa con una masa patrén, mediante
una secuencia de pesaje establecida y la repeticién de un numero de ciclos, n.

4.2. Simbolos y abreviaturas
d resolucion del instrumento.

i distancia del centro del plato del instrumento de pesaje al punto en el que
se sitUa la carga.

1)) distancia del centro del plato del instrumento de pesaje al punto en el que
se determina la maxima excentricidad.

€m error de masa convencional de la muestra.

€m error de masa de la muestra.

& error de masa del patron dado en su certificado de calibracién.

Iy indicacidon del instrumento de pesaje al depositar sobre su dispositivo

receptor de carga la muestra.
Iy media de las indicaciones de la muestra en un ciclo de medida.

Im—p diferencia entre el valor medio de la muestra y el del patrén.
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valor medio de las diferencias de indicacidn entre el patréon y la muestra.

indicacion del instrumento de pesaje al depositar sobre su dispositivo
receptor de carga el patrén.

media de las indicaciones del patrén en un ciclo de medida.
factor de cobertura.

valor de masa convencional de la muestra.

maximo error permitido.

valor de masa de la muestra.

valor nominal.

valor de masa del patrén.

coeficiente de correlacion entre la indicacion media de la muestra y del
patrén.

temperatura en el momento de la calibracion.

temperatura de referencia a la que se determind el volumen, generalmente
20 °C.

factor de Student para vers grados de libertad.
numero de ciclos.

desviacidn tipica de las diferencias de indicacién entre el patrény la
muestra para un numero n de ciclos.

desviacidn tipica evaluada en el instrumento bajo control estadistico a
partir de un nimero grande de medidas.

incertidumbre debida a la resolucién del instrumento de pesaje.

componente de incertidumbre debida al error de excentricidad del
instrumento de pesaje.

componente de incertidumbre debida a la deriva del patron.
incertidumbre combinada del error de masa de la muestra.
incertidumbre combinada del error de masa del patrén.

incertidumbre debida a la calibracion del instrumento de pesaje, excepto la
contribucidon de la resolucion y de la excentricidad.

incertidumbre debida a la media de las diferencias de indicacion.

componente de la incertidumbre de tipo A de la media de las diferencias de
indicacidn.

componente de la incertidumbre de tipo B de la media de las diferencias de
indicacidn.

componente de la incertidumbre de tipo B de la media de las indicaciones
de la muestra.
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componente de la incertidumbre de tipo B de la media de las indicaciones
del patrén.

incertidumbre del valor nominal de una masa.

incertidumbre combinada de la masa del patrén.

incertidumbre combinada de la masa de la muestra.
incertidumbre expandida de la masa convencional de la muestra.
incertidumbre expandida de la masa de la muestra.

incertidumbre expandida de la masa del patrén.
incertidumbre combinada de la densidad de la muestra.
incertidumbre combinada de la densidad del aire.

incertidumbre expandida de la densidad de la muestra.

incertidumbre combinada del volumen de la muestra.

incertidumbre combinada del volumen del patrén.

incertidumbre expandida del volumen de la muestra dado por el fabricante.
incertidumbre expandida de la temperatura.

incertidumbre expandida de la temperatura de rocio.

incertidumbre expandida de la presién.

volumen de la muestra o del patrén a la temperatura t en el momento de la
calibracion.

volumen de la muestra.

volumen de la muestra o del patrdn a la temperatura de referencia.
volumen del patrén.

error de excentricidad del instrumento de pesaje.

coeficiente de dilatacidn lineal.

deriva de la masa patrén.

densidad del aire.

densidad del aire en el momento de la calibracién del patrén.
densidad de la muestra.

valor maximo del intervalo donde se espera encontrar la densidad de la
muestra.

valor minimo del intervalo donde se espera encontrar la densidad de la
muestra.

densidad de referencia del aire igual a 1,2 kg-m.
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Pref densidad de referencia igual a 8 000 kg-m™.
Veff grados de libertad efectivos.
Vi grados de libertad de cada componente de incertidumbre.

5. DESCRIPCION
5.1. Equipos y materiales

Los equipos y materiales necesarios para la calibracién serdn los siguientes:

- Instrumento de pesaje

Se hara uso de los instrumentos de pesaje disponibles en el laboratorio, segun el
rango de medida y la exactitud de los mismos, dependiendo del valor nominal y
clase de exactitud de las masas a calibrar.

- Patrones de masa

Es necesario disponer de patrones de masa, de una exactitud superior a la de las masas
a calibrar, y de valores nominales adecuados para hacer una comparacion directa. La
deriva de cada patrén de masa no deberda ser mayor que la incertidumbre de
calibracion asociada a dicho patrén.

Los requisitos metrolégicos y caracteristicas fisicas de los patrones seran los
especificados en OIMLR 111-1 [4].

- Utiles de uso y limpieza

No se usara, a no ser que sea imprescindible, agua destilada, alcohol o ninguna otra
sustancia para limpiar las pesas o la balanza; sdlo se utilizaran brochas de cerdas
suaves para eliminar motas de polvo u otro material que haya quedado sobre la
superficie, 0 una gamuza seca que no deje pelusilla, restos de hilos, etc.

- Medidores de condiciones ambientales

Es necesario disponer de instrumentos que permitan la medida de las condiciones
ambientales que nos van a proporcionar los valores de temperatura presion vy
humedad entre los que se realiza la calibracién, ademds de utilizarse para el calculo
de la densidad del aire.

- Equipos auxiliares

Utiles de manipulacién de las pesas que permiten su colocacién en el interior de las
balanzas.

5.2. Operaciones previas

a) Antes de realizar la calibracion se tendran en cuenta una serie de consideraciones
generales:Debera aplicarse un sistema para identificar las muestras de forma
permanente mediante un nimero de expediente, cddigo, etc..., de tal manera que
no pueda haber confusién alguna entre la identidad de la muestra y los resultados
de las mediciones realizadas. En el caso en que se puedan confundir masas de
distintos juegos, se anotara cualquier caracteristica de su superficie que la
identifique.
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b) Los patrones de masa utilizados seran pesas calibradas con el correspondiente
certificado de calibracién actualizado y de clase de exactitud adecuada, segun la
exactitud de la muestra a calibrar, sabiendo que una pesa siempre debe ser
calibrada con otra pesa de clase de exactitud superior (véase el anexo ).

c) Tanto los patrones de masa utilizados como la propia balanza deberan
permanecer en el laboratorio o recinto de calibracion el tiempo necesario para su
estabilizacion térmica de acuerdo a lo establecido en B.4.3 de la Recomendacién
Internacional OIMLR 111-1 [4] antes de comenzar la calibracidén, de modo que se
puedan despreciar los efectos de conveccidn.

d) El manejo tanto de las pesas patron como de las muestras, debe efectuarse de
forma que éstas resulten lo menos dafadas posibles y no reciban golpes,
mediante el uso de los utiles de manipulacién adecuados.

e) Tras el desembalaje, se comprueba el estado superficial de las masas a calibrary
se deben limpiar siempre con brocha o pincel para retirar las posibles particulas
de polvo en la zona del laboratorio destinada a tal fin.

f)  En el caso de cantidades significativas de suciedad y sélo si es estrictamente
necesario, previa comunicacion con el cliente y calibracidn anterior, la limpieza
puede efectuarse mediante gamuza empapada en disolvente (agua destilada,
alcohol o alcohol-éter al 50 %) respetando el tiempo de estabilizacion
correspondiente segln B.4.2 de la Recomendacidn Internacional OIML R 111-1
[4].

g) Las masas a calibrar, una vez limpias, deben almacenarse en un lugar seguro del
recinto donde esté situado el instrumento de pesaje y junto con los patrones por
un periodo de tiempo necesario para estabilizarse a la temperatura de la sala.

h) La sala en la que se realiza la calibracion debe mantener las condiciones
ambientales lo mas estables posibles, y en su caso, en los margenes que
establezca la reglamentacidn especifica, asegurando el buen funcionamiento del
instrumento de pesaje. (Véase el apartado C2.1 de la Recomendacién
Internacional OIML R111-1 [4]).

i) Todos los equipos utilizados para la calibracién, tanto pesas como instrumentos de
medida de condiciones ambientales, deberadn tener en vigor su correspondiente
certificado de calibracién.

5.3. Proceso de Calibracion

Secuencia de calibracién

Para determinar el valor de masa de una muestra se han de seguir los siguientes pasos:

a.- Determinacién de la desviacién al nominal de la muestra y ajuste de la misma si es
necesario y se desea.

b.- Toma de datos de las condiciones ambientales: temperatura del aire, temperatura
del punto de rocio o humedad relativa y presidon atmosférica, al menos, al inicio y
al final de la calibracién, siendo recomendable tomarlas en cada ciclo de medida.
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c.- Realizacidn de un ciclo de medida segun la secuencia elegida, por ejemplo:
patrén - muestra - muestra - patron (p-m-m-p)
patrén - muestra - patréon (p-m-p)
En el presente procedimiento la secuencia elegida es (p-m-m-p)

d.- Repeticion del ciclo de medida nveces (11>= 6).

e.- Estimacién del valor de masay, a partir de éste, el valor de masa convencional de las
masas a calibrar y estimacion de sus incertidumbres asociadas.

Proceso de realizacion

El procedimiento de calibracién de masas por el método de sustitucidn, consiste en la
repeticion de nciclos de medida, en cada uno de los cuales se colocan alternativamente
la masa patrén y la masa muestra sobre el instrumento de pesaje, siguiendo la
secuencia:

patrén - muestra - muestra - patron  (p-m-m-p)

siendo el patrén de igual valor nominal que la muestray, en el caso en que la diferencia
de indicacion entre ambas sea muy grande, se colocara conjuntamente con el patrén
y/o con la muestra las masas adicionales que se consideren necesarias a fin de disminuir
el valor de las diferencias de indicacion.

Si, se observa que el valor de masa convencional de la muestra se sale de los maximos
errores permitidos dados por la recomendacion internacional OIML R111-1 [4] (véase el
anexo |l) para su clase de exactitud, si fuera posible, la pesa deberia ajustarse y la
calibracion de masa se realiza después del ajuste. El ajuste de una pesa siempre se
realizard con la autorizacion del cliente, y en el certificado de calibracidon deberan darse
los valores de masa antes y después del ajuste.

Las masas deben colocarse lo mas centradas posible sobre el dispositivo receptor de
carga del instrumento de pesaje para evitar el error de excentricidad.

Los resultados serdan anotados cuando se haya estabilizado la indicacion.

Requisitos a considerar

La variacion de las condiciones ambientales durante la realizacidn de la calibracion habra
de tenerse en cuenta en el analisis de la incertidumbre de la densidad del aire.

La desviacidn tipica de las diferencias de indicaciones de la muestra y el patrén debe ser
menor o igual a la asignada al instrumento de pesaje para ese valor nominal, s, (véase
el apartado 6.1).

Procedimiento ME-022. Edicién DIGITAL 1.2020 Pagina 9 de 31
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5.4. Toma y tratamiento de datos

Se coloca la masa patrdn (p) o la muestra (m) sobre el dispositivo receptor de carga del
instrumento de pesaje anotando la lectura o indicacién (4, 6 ), de forma que en cada
ciclo “p-m-m-p” se obtiene un conjunto de cuatro valores de indicacion 41, fn1, fn2, fo2-

La masa de la muestra se determina mediante la ecuacion:
My =My + 6my, + pa(Vip — V) + In—p + Se (2)

- Elvalor de masa del patrdn, my, es el valor de masa en el momento de su calibracién,
dado en su certificado de calibracion segun la expresion:

m, =my, + e, (3)

Siendo my, el valor nominal, y ey, el error real del patron.

- Laderiva del patrén desde su ultima calibracion, 6mp, en general, no se evalla para

corregirlo, pero si para la contribucion a la incertidumbre.

- La densidad del aire se puede calcular a partir de la informacion dada en el Anexo
l..
En el caso de tener valores de la densidad del aire al principio y al final de la
calibracién, se tomard un valor medio de ambos. Es preferible tomar las condiciones
ambientales en cada ciclo, con el fin de corregir el empuje del aire ciclo a ciclo.

El volumen de la muestra puede obtenerse:

- De su Certificado de Calibracion.
- Valores suministrados por el fabricante.

- De valores tabulados de la densidad en funcién del material. El volumen se
calcula a partir del valor de la densidad tabulado mediante la expresion:
ml’l

v, =—=
Pm @

El volumen del patrén debe obtenerse de su Certificado de Calibracion.

La posible dilatacién de volumen, tanto en la muestra como en el patrén, debida a
la variacion de la temperatura durante la calibracién, se considera despreciable en
los intervalos marcados en el punto 5.2 apartado h).

Tanto para la muestra como para el patrdn, si la calibracién se realiza a una
temperatura t distinta (fuera de los intervalos marcados en el punto 5.2 apartado
h)) de la temperatura de referencia, &, a la que fue determinado el valor del
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volumen dado en el certificado, 4, habra que aplicar la correccién por dilatacién
del volumen:

V=V [1+a-(t—ty] (5)
Siendo «a el coeficiente de dilatacidon lineal.

- Laindicacion media, I_m_p , se determina de la siguiente manera:

A partir de los valores de indicacidn leidos: /1, /n1, In2., f2, se calcula la diferencia
entre el valor medio de indicacién de la muestra y el del patrén para cada ciclo:
_ — g, I, L I,

In-p =Inm =l =———— = (6)

Se repite un total de n ciclos obteniendo un conjunto de valores Iy,_p),, para
i = 1,2,...,na partir de los que se calcula un valor medio I_m_p :

Fyp = ZiE o (7)
n
- la excentricidad del instrumento de pesaje, de, generalmente se considera
despreciable si la muestra y el patrén son situadas en el centro del dispositivo
receptor de carga. En el caso de no ser despreciable, sélo sera tenida en cuenta
como contribucion a la incertidumbre.

La masa convencional de la muestra se calcula a partir de su masa mediante la
expresion:

(1 = po/Pm)

= M (1 - po/pref) (8)

mcm

Siendo py= 1,2 kg/m3, y prer=8 000 kg/m?3.
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6. RESULTADOS

Una vez finalizados los ensayos de calibracién, y obtenidos los valores necesarios para la
calibracion del instrumento, es necesario analizar los resultados finales y asignar unos
valores de incertidumbre. Estos resultados se dardn de una forma clara, indicando los
valores encontrados de los errores o de las correcciones y sus respectivas incertidumbres.

6.1. Calculo de incertidumbres

Para la estimacion y cdlculo de las incertidumbres se han aplicado los criterios
establecidos en la Guia de Incertidumbres de Medida, editada por el Centro Espaiiol de
Metrologia, que ha tomado como base la guia /SO “Guia para la expresiéon de la
incertidumbre de medida “,[2] y la guia EA-4/02 “Evaluacion de la incertidumbre de
medida en las calibraciones” [3].

Aplicando la ley de propagacién de incertidumbres a la ecuacién (2) y considerando
una correlacién parcial entre m, y 1}, se obtiene:

u?(my,) = u?(my) + u?(6m,) + (Vi — I/é)z “u?(p,) (9)
+(pa — pz:l)z ‘u? (Vi)) + pg ‘u? (V) + u? (Im—p) +u’ (6e)
siendo p; la densidad del aire en el momento de la calibracién del patrén.

A continuacion, se indica como se calcula cada una de las incertidumbres tipicas
asociadas a las magnitudes de entrada de la ecuacién (9):

e incertidumbre de la masa del patrén en el momento de la calibracion, u(mp) ,

se obtendra de la incertidumbre dada en su certificado de calibracidn, U(mp),
para el factor de cobertura correspondiente k.

u(mg) = 272) (10

e incertidumbre debida a |la deriva del patrén, u(6mp), se puede calcular de la

siguiente manera:

- Partiendo del histérico de calibraciones sucesivas del patrén, se obtiene
una variacion de su masa, 5mp, gue puede venir dada por la diferencia
maxima de masa entre dos calibraciones sucesivas, o puede ser evaluada
a partir de otros criterios basados en la experiencia y conocimiento del
patrdn. La incertidumbre debida a la deriva sera:

u(sm,) = ‘5—;"5’ (11)
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- Si no se tiene un histdrico de las calibraciones sucesivas del patrén, la
incertidumbre debida a la deriva maxima puede darse como:

Ump

u(Smp) = N

(12)

- En el caso de realizar la calibracion con varios patrones que estén
correlacionados, (por ejemplo, si han sido calibrados por el mismo
laboratorio con el mismo instrumento o con los mismos patrones):

u(my) = ) (u(my),) (13)

e Incertidumbre tipica debida a la densidad del aire, u(p,).
Esta incertidumbre se calcula segun lo descrito en el Anexo |.

e Incertidumbre debida al volumen de la muestra, u(V;,).
Se pueden dar los siguientes casos:

- Que se pueda obtener de los valores de un Certificado de
Calibracién, U(V;,), para el factor de cobertura correspondiente k.

U

7 (14)

u(Vn)

- Que sea un dato suministrado por el fabricante, U(Vy,)s. En ese caso, si el
fabricante no indica para qué factor de cobertura esta dada dicha
incertidumbre, se considerara una distribucidn rectangular:

— U(Vm)f
V3

u(Vn) (15)

- Que pueda ser obtenida a partir de valores tabulados de la densidad, en
funcién del material. Si lo que tenemos es un intervalo donde se espera
encontrar el valor de dicha densidad, [P max;Pm minl, €l volumen se
calcula a partir del valor de la densidad tabulado mediante la expresion:

Mm

= 16
" Pm (16)

a partir de ese intervalo se estimara la incertidumbre como:
u(pm) — [pm méx — Pm min] (17)

V12
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siempre que se tome como valor de pp,:

P = Pm max '2|' Pm min (18)

y si no, se tomara el caso mas desfavorable:

u(Pm) _ [pm méx\/_gpm min] (19)

Aplicando la ley de propagacién de incertidumbres a la ecuacion (16) y
sabiendo que u(my) = 0, la incertidumbre del volumen es:

uV)  u(om)
Vo Pm (20)

La incertidumbre debida a la dilatacion del volumen, de |la muestra o del
patrdn, por la variacidon de temperatura durante la calibracidn, se considera
despreciable.

e Incertidumbre debida al volumen del patrén, u(Vp).

Se debe obtener de los valores de un certificado de calibracion, u(l/;)), para el
factor de cobertura correspondiente &

() = 2) 1)

En la condicion expuesta en el apartado 5.4.5, referente a la posible dilatacion
de volumen con la temperatura, se puede considerar:

u(V) =~ u(Vy) (22)

pues el resto de los términos resultan despreciables.

La incertidumbre debida a la dilatacién del volumen por la variacion de
temperatura se considera despreciable.

En el caso de realizar la calibracién con varios patrones que estén
correlacionados, (por ejemplo, si han sido calibrados por el mismo laboratorio
con el mismo instrumento o con los mismos patrones):

w(h) = Y (u(%),) (23)

e Incertidumbre debida a la diferencia de indicacién,u(fm_p).

Analizaremos dos componentes de incertidumbre:

- Componente de incertidumbre tipo A.
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- |

uA(I_m—p) = % (24)

siendo

n _F 2
5(Im-p) = JZ“[I(“‘“’” Fn-) (25)

n—1

Puede también considerarse como componente de incertidumbre de tipo A,
la obtenida mediante una estimacion de una varianza, SS, evaluada en el
instrumento bajo control estadistico a partir de un ndmero grande de
ensayos, que caracterice mejor la dispersién que la desviacion tipica
estimada a partir de un numero limitado de observaciones. En ese caso:

Sp

Ua(In-p) = NG (26)

siempre y cuando S(Im_p) < S

- Componente de incertidumbre tipo B (debida al instrumento de pesaje)

Aplicando la ley de propagacion de incertidumbres a las ecuaciones (6) y (7),
segun la Guia GUM [2], y considerando las variables I, y I_p correlacionadas

al estar tomadas con el mismo instrumento, la componente de
incertidumbre de tipo B de Tm_p sera:

g (hnmp) = 3 () + (1) = 2up U)up(B) -7 (ki () (27)

Las incertidumbres ug (I y ug (I_p) tienen, fundamentalmente, dos
componentes, una debida a la resolucién del instrumento, u(d), y otra
debida a los demas factores analizados en la calibracién del

instrumento u(i). (Podrian considerarse otras componentes como las
debidas a efectos térmicos o magnéticos sobre el instrumento, que
consideramos despreciables puesto que son magnitudes de influencia que
trataran de minimizarse). La covarianza entre ug (I,) y uz(I,,) hace doble
la componente debida a la resolucién del instrumento y anula la debida a
las demas componentes de la calibracién del instrumento. Por lo tanto
podemos poner:

uj(Inep) = 2-u2(d) (28)

Para calcular u(d), consideramos una distribucién rectangular de amplitud
d.
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Luego:
= d
olinr) = 75 (30)

Haciendo una suma cuadratica de estas dos componentes, tenemos que la
incertidumbre debida a la diferencia de indicacién, u(Iy—p), sera:

(I = Jug(fm_p) +u3(hy) (31)

e Laincertidumbre debida al error de excentricidad, u(ée), se calcula
considerando una distribucién rectangular:

(6)—ﬁ 32
u(e) = —— (32)

siendo e el error maximo de excentricidad cometido.

En algunos casos, (fundamentalmente en instrumentos de pesaje con plato
receptor de carga grandes), puede determinarse el error de excentricidad

mediante la proporcion de - (dl/dz)' siendo d; la distancia del centro del plato

al punto en el que se situa la carga, y d, la distancia del centro del plato al punto
en el que se determina la maxima excentricidad de.

En este caso la incertidumbre debida al error de excentricidad es:

u(de) = -2 (33)

Por tanto, en general, la ecuacion (9) quedara:

u(my) = u?(my,) + u?(6m,) + (Vi — Vp)2 -u?(p,)
2(Inep) (2% (8e)? (34)
n * 6 * 12

S
+(pa = pa)? Ut () + p3 - w? (V) +

Aplicando la ley de propagacién de incertidumbres a la ecuacién (3) tenemos:

u(em) = u(my) (35)

pues la incertidumbre debida al valor nominal, u(m,) , es nula por tratarse de
un valor constante.
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A partir de las contribuciones consideradas, puede construirse la tabla
siguiente:
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coeficiente de

magnitud de Valor incertidumbre tipica distribucion de s contribucién a la incertidumbre
entrada . - sensibilidad
X estimado u(x;) probabilidad o ui(y)
my m, +ep M normal 1 M
k k
dmy, dm,,
V3 V3
dmy, 0 0 rectangular 1 o
U(my,) U(my,)
V3 V3
Da Pa U(pa) normal Vn =% Vn =V, - U(pa)
. U\, / U\
/4 V, (certificado) (kp) normal (pa — p2) (pa — pb) - (kp)
V,, (certificado) U () normal Pa* U (V)
0 k 0 k
0 0
Uy, Uy,
Ve(fabricante) () rectangular Da* U )
Vin o V3 o Pa V3
0 0
m Uy,
T = _n (V) _ u(pm) w(on)
Pm | Pm rectangular pa Vi
(tabulado) Pm
S(Im-p) _ Sp
In—
N Jn 0 v normal 1 5(lm-p) o Sp
im—p i=1 Im—p \/ﬁ \/ﬁ
! d t 1 1 d
— rectangular —
V6 6
5 0 be tangul 1 be
e — rectangular —
V12 8 12

Incertidumbre combinada

utmy) = [ u26)

Incertidumbre expandida

U(mm) =k 'u(mm)
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En el calculo de la incertidumbre expandida:

U(my) = k- u(my,) (36)

El valor del factor de cobertura k depende del tipo de distribucidn de probabilidad
de u(my,). La distribucién de u(my,) resulta de la convolucién de las distribuciones
de probabilidad de todas sus contribuciones.

En buena aproximacién se puede considerar que la distribucién de u(my,) seanormal,
por tanto se considera k=2 para un nivel de confianza del 95,45%.

Si se desea calcular el intervalo de confianza de forma mas exhaustiva (aunque no se
considera necesario), se puede tomar k = t(V.g). Siendo t(V.g) el factor de Student
dado en la tabla 2 para un nivel de confianza del 95,45%, basado en un numero de
grados de libertad efectivos, V.g, obtenidos a partir de la férmula de Welch-
Satterthwaite.

ut(mgy) Z uf (M)
Vet Vi

(37)

La obtencién de Vg implica conocer el nimero de grados de libertad V, de cada
componente de la incertidumbre. Es probable que no se tengan los grados de libertad
V; de muchos datos de entrada, en ese caso si dominan las contribuciones de
incertidumbre tipo A, se considera Vo = n — 1. Si las contribuciones de incertidumbre
tipo B son dominantes o del mismo orden a las de tipo A, habria que calcular V¢ segun
la ecuacion (37) con el siguiente criterio:

- Para una componente obtenida mediante evaluacién Tipo A, V; =n — 1.

- Para una componente obtenida mediante evaluacién Tipo B, V; = co.

Ve | 1| 2| 3| 4| 5|6 | 7| 8 |10]2 /5]

t(Ver) |13,97(4,5313,31|2,87(2,65|2,52|2,432,37 2,28 2,13 |2,05 | 2,00

La incertidumbre de calibracién del valor convencional de masa, calculada aplicando la
ley de propagacién de incertidumbre a la ecuacién (8), y considerando todas las
variables independientes, puede considerarse igual a la incertidumbre del valor de
masa, pues el resto de los términos resultan despreciables.

U(mem) =~ U(mpy,) (38)
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6.2.- Interpretacion de resultados

La calibracidon de una masa, denominada en el presente documento como muestra,
consistira en determinar el valor de su valor de masay la incertidumbre asociada a dicho
valor, tal y como se describe en los puntos 5.4 y 6.1, respectivamente, y a partir de esos
valores, calcular el valor convencional de masay su incertidumbre asociada.

Segun el criterio de la recomendacién internacional OIML R111-1 [4], para que una pesa
esté dentro de su clase de exactitud, su error convencional de masa determinado no
debe ser mayor que el maximo error permitido para ese valor nominal (anexo ).

El certificado de calibracién especificara la masa y la masa convencional de las pesas
calibradas preferentemente desglosada en valor nominal, error y en su caso error
convencional de masa, junto con la incertidumbre asociada a dicho valor. Dicha
incertidumbre correspondera a la incertidumbre expandida detallando ademas el factor
de cobertura o el nivel de confianza asociado, generalmente el 95,45%. Si se hubiera
realizado un ajuste de la pesa previo a su calibracion, el certificado especificara los
valores de masa antes y después del ajuste.

El periodo de recalibracion debe establecerse en cada caso particular en funcién de las
condiciones y frecuencia de uso, el material y la incertidumbre requerida. Un criterio
posible es fijar los periodos de recalibracién de manera que se asegure que la deriva de
las masas en ese periodo no sobrepase su incertidumbre expandida de calibracién. En
cualquier caso el responsable final de asignar el periodo de recalibracion es siempre el
usuario del equipo.
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8.1.- ANEXO I: Determinacion de la densidad del aire himedo
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La determinacién de la densidad del aire y su incertidumbre se puede calcular a partir
de la ecuacion del CIPM-2007 [6].

Dicha ecuaciéon se basa en la férmula para la determinaciéon de la densidad del aire
humedo de P. Giacomo (1981) [5] con los valores adaptados a la nueva escala de
temperatura EIT-(90) (denominada ecuacién CIPM-81/91) y con los valores actualizados

de la fraccion molar del argdn y de la constante de los gases, R.

8.1.1.- Simbolos vy Abreviaturas

p
T

DPsv
u(pq)
u(p)
u()
u(ty)
u(f)

presion

temperatura termodinamica ambiente expresada en kelvin

temperatura expresada en grados Celsius
humedad relativa del aire

temperatura del punto de rocio
constante molar de los gases

factor de compresibilidad

masa molar del gas

densidad del aire

fraccion molar de vapor de agua

masa molar de vapor de agua

masa molar de aire seco

factor de aumento

presion de saturacion de vapor de agua
incertidumbre de la densidad del aire
incertidumbre de la presion
incertidumbre de la temperatura
incertidumbre de la temperatura de rocio

incertidumbre de la formula

8.1.2.- Proceso de determinacién
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La ecuacion que determina la densidad del aire partiendo de la ecuacién de los
gases reales es:

pa=p- M, [1—x, (1 - My/M,)|/ZRT (39)

Esta ecuacidn contiene una serie de parametros que son considerados constantes

R, M, M, y otros, X, Y Z, que seran funcion de las condiciones ambientales
experimentales.

Constante molar de los gases: R= 8,314 472 J-K1-mol?

Masa molar de aire seco: M, = 28,965 46 x 103 kg-mol*
Masa molar de agua: My = 18,015 x 103 kg-mol*
Fracciéon molar: Xy

Es medida directamente en funciéon de la humedad relativa del aire /4 o de la
temperatura del punto de rocio .

X, =f @0 t) Ps(t)p~! (40)

X, =h- @0 pe(®-p~* (41)

Psy(t) = exp(AT? + BT + C + D/T) Pa (42)
Dsv(ta) = exp(ATZ + BT4 + C + D/T,) Pa (43)

Siendo:
A=1,2378847x10° K?
B=-1,9121316 x 102 K*
C=33,937 11047
D=-6,343 1645 x 10* K
T es la temperatura termodinamica expresada en kelvin.

“f” es el llamado factor de aumento, debido a que el aire himedo no se
comporta como un gas perfecto.

f(p,t) =a+B,+yt? (44)

fp,tq) =a+By+yts (45)

con
a=1,000 62

f=3,14x10% Pat
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y=5,6x107 °C?
La temperatura tes expresada en grados Celsius y la presidon p en pascales.

Factor de compresibilidad: Z

2 2
Z=1-pT " |(ao + ast + azt?) + (bo + b)), + (co + clt)xv] +p?T? <d+exv> (46)

siendo:
a,= 1,58123 x 10 K'Pa™

-2,9331x 108 Pa™

a =
a, = 1,1043 x 10° Kpa?
b, = 5,707 x 10 K-Pa!
by = -2,051 x 10°® Pa’t

co = 1,9898 x 10* KPa?

-2,376 x 10° Pa!

€1

d 1,83 x 10 K*Pa?
e =-0,765x 10 K*Pa™

Una vez medidas las condiciones ambientales y teniendo en cuenta los parametros
descritos anteriormente, la densidad del aire puede calcularse con la expresion
siguiente:

p, = 3,483 740 x 1073 - (%) : (1 ~0,3780" X) kg:m™3 (47)

Se asigna una incertidumbre tipica relativa a dicha férmula de u(f) = 10,3 x 107°

8.1.3.- Otras expresiones para la determinacion de la densidad del aire

De acuerdo a la referencia [9] existen otras expresiones mas simples, pero con
mayor incertidumbre, para la determinacién de la densidad del aire, que se recogen

a continuacion:

8.1.3.1- Versidn exponencial

_0,34848 - p — 0,009 - h, - exp(0,061 - £)

48
Pa 27315 + ¢ (48)

donde:
D, es la presion atmosférica en hPa (mbar).
t es la temperatura en °C.
B, es la humedad relativa del aire en %.
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con una incertidumbre relativa de: Ugormyla)/Pa < 2 X 107*

8.1.3.2- Densidad media del aire

Se podra utilizar la siguiente férmula simplificada cuando no sea posible medir
la temperatura ni la presién en el laboratorio:

pa=po-<—&-g-h) (49)

donde:
Py=101325Pa
po=1,2kgm?3
£=9,81ms?
h=altura sobre el nivel del mar en m.

Este cdlculo de la densidad del aire es aplicable a 20 °C y 50 % con una

incertidumbre relativa de: U(tormuia)/Pa < 1,2 X 1072

8.1.3.- Incertidumbre de la densidad del aire

De todas las contribuciones de incertidumbre es importante distinguir entre:

a) Contribucién de incertidumbre debida a los parametros medidos u(t), u(p) y
u(ty). Si dichos parametros no se han medido y habra que hacer estimaciones
de su posible variacion durante la calibracidén y considerar estas estimaciones
como incertidumbres a asignar como distribuciones rectangulares.

b) Contribucidn de incertidumbre debida a la formula, u(f).

Aplicando pues la ley de propagacién de varianzas:

u(p)|* _ 11 opa 2 11 bp, 2 1 é8p, 2
[ o ] = E. 5p u(p)] + [E 5t -u(t)] + [E.(Std -u(td) +u2(f) (50)
o bien:

u(e)|* _ 1 ops 2 11 8pa 2 1 ép, 2

[ 3 ] = E. §p -u(p)] + [z 5t -u(t)] + [E 5h u(h)] +u2(f) (51)

Se consideran los siguientes valores dados en [6]:

1 dp,
— 2= —4x103(1/K
o aT X 1/K)
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1 dp,
——==1x10">(1/Pa)
pa dp

1d

—.2Pa_ 351074 (1/K)
Pa dtd

1 dp,
———=-9x1073

pa dh

Los valores u(®), u(p) y u(ty) dependen de los instrumentos de medida de
condiciones ambientales que son utilizados.
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8.2.- ANEXO II: Tabla de maximos errores permitidos

Valor Maiaximo error permisible £ dm en mg
nominal Clase Clase Clase Clase Clase Clase Clase
Fi F2 M Mi-2 Mo M2 M3
25000 80 000 250 000 500 000 800 000 1 600 000 2 500 000
10 000 30 000 100 000 200 000 300 000 600 000 1 000 000
1 000 kg 5000 16 000 50 000 100 000 160 000 300 000 500 000
800 2 500 8 000 25000 50 000 80 000 160 000 250 000
300 1 000 3000 10 000 20 000 30 000 60 000 100 000
160 500 1 600 5000 10 000 16 000 30 000 50 000
50 kg 25 80 250 800 2 500 5000 8 000 16 000 25 000
20 kg 10 30 100 300 1 000
10 kg 5.0 16 50 160 500
Skg 2.5 8.0 25 80 250
2kg 1,0 3,0 10 30 100
1kg 0,5 1,6 5,0 16 50
500 g 0,25 0,8 2,5 8,0 25
200 g 0,10 0,3 1,0 3,0 10
100 g 0,05 0,16 0,5 1,6 5,0
50g 0,03 0,10 0,30 1,0 3,0
20¢g 0,025 0,08 0,25 0,8 2,5
10g 0,020 0,06 0,20 0,6 2,0
Sg 0,016 0,05 0,16 0,5 1,6
2g 0,012 0,04 0,12 0,4 1,2
lg 0,010 0,03 0,10 0,3 1,0
500 mg 0,008 0,025 0,08 0,25 0,8
200 mg 0,006 0,020 0,06 0,20 0,6
100 mg 0,005 0,016 0,05 0,16 0,5
50 mg 0,004 0,012 0,04 0,12 0,4
20 mg 0,003 0,010 0,03 0,10 0,3
10 mg 0,003 0,008 0,025 0,08 0,25
S mg 0,003 0,006 0,020 0,06 0,20
2 mg 0,003 0,006 0,020 0,06 0,20
1 mg 0,003 0,006 0,020 0,06 0,20
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8.3.- ANEXO Ill

Ejemplo humérico

Calibracion de una masa de 10 kg de clase de exactitud E,, por comparacion directa, en
un comparador de masa, con un patrén de exactitud E; e igual valor nominal y realizado

utilizando el método de sustitucién.

El comparador de masa tiene una resolucién de 10 pg.

El procedimiento de calibracién utilizado consiste en la repeticion de 6 ciclos de pesada
en cada uno de los cuales se coloca alternativamente la masa patrén (p) y la muestra

(m) sobre el plato del comparador siguiendo la secuencia p-m-m-p.

El material de la muestra es acero inoxidable y el volumen y su densidad se obtienen de

su certificado de calibracidn

my Vin U(V) (k=2) Pm U(pm) (k =2)

10 kg 1243,6 cm? 0,6 cm? 8 041 kg/m3 3,5 kg/m?

El material del patrén es acero inoxidable y sus datos son obtenidos de su certificado de

calibracion.
My ep U(ep) (k=2) /4 u() (k =2)
10 kg -6,1 mg 0,72 mg 1242.4cm? 0,6 cm?

La temperatura se mide con una incertidumbre U(t) = 0,10 °C (k = 1); latemperatura
de rocio se mide con un higrometro de incertidumbre U(ty) = 0,65°C (k =1); vy la

presion se mide con un barémetro con una incertidumbre U(p) = 6,5 Pa (k = 1)
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Toma y tratamiento de datos

L Indicacion media | _. o
Carga Indicacidn I (mg) leer_enma_mdlcaaones
I, I, (mg) I_p (mg) I, — I, (mg)
p -0,11
m -3,84
m -3,84 -3,84
p -0,16 -0,14 -3,71
p -0,17
m -3,87
m -3,88 -3,88
p -0,18 -0,18 -3,70
p -0,19
m -3,92
m -3,93 -3,93
p -0,23 -0,21 -3,72
p -0,24
m -3,96
m -3,97 -3,97
p -0,27 -0,26 -3,71
p -0,28
m -3,99
m -4,00 -4,00
p -0,30 -0,29 -3,71
p -0,31
m -4,03
m -4,04 -4,04
p -0,34 -0,33 -3,71
I (mg) 3,71
s(I) (mg) 0,005
Datos ambientales Inicial final media | incertidumbre
Temperatura (°C) 20,05 20,05
Temp. pto. rocio (°C) 12,86 12,85
Presién (mbar) 937,730 | 937,440
Densidad aire (kg/m?3) 1,1079 1,1078 1,1078 0,0006
Mm =My + ecy Mem = My + €cm
10 kg - 8,5 mg 10 kg-0,8 mg
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La densidad del aire se ha calculado seglin la ecuacion (47), su incertidumbre segun la ecuacién (50),
mm segun la ecuacién (2) y mem segun la ecuacion (8).
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Incertidumbres
La incertidumbre asociada a la masa se obtiene a partir de la expresién (39), para un factor de

cobertura k=2:

magnitud . . .. coeficiente de |contribucion a la
valor incertidumbre tipica [ . .
de entrada . sensibilidad | incertidumbre
estimado de X; u(x;)
Xi Ci ufy) (mg)
m, |10kg-61mg| ™) _ 36 mg 1 0,36
FY u(myp) _
mp 0 5 0,42 mg 1 0,42
u(pa) _
a =
1,0834 kg / m3 Pa 1,2cm?® | 0,0007
Pa 8/ Pa5 X 107% =
0,000 6 kg/m?3
v, 1242,4 cm? @: 0,3 cm? 0 0 | o033
Vi 1243,6 cm? @: 0,3 cm? 1,1077kg/ m* | 0,33
_ %: 0,002 mg 1 0,002
Im—p -3,71 mg ra 0,005
NG 0,004 mg 1 0,004
0 0 1 0
Incert. combinada u(m.,) 0,64 mg
Incert. expandida U(my,) 1,3mg

Se ha especificado la férmula empleada en el cdlculo de incertidumbres, con el fin de aclarar, en
aquellos casos en los que existen varias opciones.

Segun la recomendacién internacional OIML R 111 la incertidumbre obtenida en la calibracién tiene

m.e.p . .
que ser menor que —=— para ese valor nominal y esa clase de exactitud:

condicion que en este caso se cumple. (En este caso podria ponerse como incertidumbre asociada al
resultado de la calibracion 5 mg).

Puede considerarse que U(mem) = U(Mp) = U(my) =)=1,3 mg.

Resultado de la calibracién

U(mpy) (k = 2) e U(mem) (k = 2)

10 kg -8,5 mg 1,3mg -0,8 mg 1,3mg

Procedimiento ME-022. Edicién DIGITAL 1.2020 Pdgina30de 31



E iﬁ B | e bt e comeReio C -_ CENTRO ESPANQL
N e w— DE METROLOGIA

La incertidumbre expandida de calibracién corresponde a una incertidumbre tipica multiplicada por
un factor de cobertura k=2, que para una distribucidon normal supone un nivel de confianza del 95,45%.
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