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1.- OBJETO

El presente procedimiento tiene por objeto dar a conocer un
método de calibracidn para detectores de gas.

2.- ALCANCE

El presente procedimiento es de aplicacion a los detectores
de gas que tienen indicacion de lectura, es decir, aparatos
que miden la concentracion de gas. Entre los gases que
pueden detectar cabe destacar el oxigeno, monéxido de
carbono, diéxido de carbono, metano, etcétera. Cada
detector de gas puede medir uno o mas de estos
componentes y en rangos y resoluciones determinadas para
cada uno de ellos.

Quedan fuera del alcance de este procedimiento los
detectores de gas que solamente producen una sefal o
alarma, Optica o acustica.

3.- DEFINICIONES

Mezcla de gas de referencia primaria [1]

Mezcla de gas de referencia designada o aceptada
generalmente como realizacion de wuna composicion
especificada que presenta el nivel de calidad mas alto.

NOTA 1 — Las mezclas de gas de referencia primarias son
analogas a los patrones primarios.

NOTA 2 — Normalmente, la utilizacion de mezclas de
referencias primarias se limita a las comparaciones con otras
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mezclas de gas de referencia primarias de composicion
similar, y para garantizar, por comparacion, mezclas de gas
de referencia secundarias.

NOTA 3 — Las mezclas de gas de referencia primaria son a
veces denominadas como patrones de medicién por institutos
nacionales de metrologia, y pueden entonces conocerse
como patrones primarios de mezclas de gas.

Mezcla de gas de referencia secundaria [1]

Mezcla de gas de referencia cuya composicion es asignada
por comparacion con una mezcla de gas de referencia
primaria de composicion similar, o con varias mezclas de gas
de referencia primarias.

NOTA 1 — Las mezclas de gas de referencia secundarias son
analogas a los patrones secundarios.

NOTA 2 — Una mezcla de gas de referencia secundaria
puede utilizarse como una mezcla de gas para calibracion,
teniendo entonces la trazabilidad respecto a una mezcla de
gas de referencia primaria.

NOTA 3 — Las mezclas de gas de referencia secundarias son
a veces conocidas como patrones secundarios de mezclas
de gas y pueden utilizarse como patrones transferidos.

4.- GENERALIDADES

La calibracidn de detectores se realiza utilizando Mezclas de
Gas de Referencia Primarias (MRP) o Mezclas de Gas de
Referencia Secundarias (MRS).

La resolucion para cada componente y nivel de
concentracion vendrd especificada en el manual de
instrucciones del detector [2].
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4.1.- Abreviaturas
Se utilizan los siguientes simbolos:

C; Correcciéon de la lectura del detector
para el nivel de concentracion i

k Factor de cobertura

L; Lectura del detector en el nivel de
concentracion i de cada MRP o MRS
utilizada (este valor se estimard como
promedio de 10 repeticiones)

L, Valor certificado para un nivel de
concentracion i

MRP Mezcla de Gas de Referencia
Primaria

MRS Mezcla de Gas de Referencia
Secundaria

N, Nitrégeno

Srepi Desviacion tipica experimental para
cada nivel de concentracion i

t Tiempo de estabilizacion de la
indicacion

u(l) Incertidumbre tipica de la lectura en el
nivel de concentracion i de la MRP o
MRS utilizada

u(l) Incertidumbre  tipica  debida al
certificado de calibracién de la MRP o
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MRS utilizada en el nivel de
concentracion i

U(lyi) Incertidumbre expandida debida al
certificado de calibraciéon de la MRP o
MRS utilizada en el nivel de
concentracion i

Urep Incertidumbre tipica debida a la
repetibilidad de las 10
mediciones

Ures Incertidumbre tipica debida a la

resolucién del detector

5.- DESCRIPCION

5.1.- Equiposy materiales

Materiales de Referencia: botellas de MRP o MRS
gue tengan las composiciones nominales adecuadas
al rango de cada componente que mida el detector
Gas cero: N, 0 aire sintético

Equipo/s de medida de condiciones ambientales
(presién  atmosférica, temperatura y humedad
relativa)

Cronémetro

Manorreductores

Sistema de muestreo

Sistema de extraccion forzada de gases
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Calculadora u ordenador (para realizar los céalculos)
Racores adecuados para realizar las conexiones

Tubos de entrada y salida de dimensiones vy
materiales adecuados a las conexiones del detector

Liquido detector de fugas
Herramientas

Guantes

5.2.- Operaciones previas

Se comprueba el estado en que se encuentra el
detector: integridad, golpes, limpieza, y cualquier otro
aspecto relacionado con su estado.

Se identifica el detector de forma inequivoca (marca,
modelo, nimero de serie, etcétera) y cualquier dato
gue permita su identificacion.

Se estudia el manual de instrucciones del detector a
calibrar con el fin de conocer su manejo y forma de
ajuste, asi como todas aquellas caracteristicas
necesarias para realizar la calibracion (ajustes
automaticos, tiempo de calentamiento, presion vy
caudal de entrada, tiempo de estabilizacién de la
indicacion, etcétera).

Se deben tener en cuenta las posibles interferencias
de los gases utlizados para la calibracion,
considerando las indicaciones del manual de
instrucciones del detector.
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Se conecta el sistema de extraccion forzada, dirigiendo
la salida de gases del detector a la boca de una de las
mangueras o tomas del sistema.

Se conectan las MRP o MRS a los reguladores de
presion pero antes se deben rodar durante al menos
un minuto, con el fin de garantizar su homogeneidad.

Se purgan las MRP o MRS, para asegurar que la
composicion de la mezcla de gas en la botella es la
misma que en el regulador de presion.

Las conexiones de las MRP o MRS ya purgadas a los

detectores se realizaran de acuerdo con el manual de
instrucciones.

Acondicionamiento del detector

El detector debera permanecer apagado, al menos 18
horas antes de realizar la calibracion, en el recinto
donde se vaya a realizar, con el fin de asegurar su
estabilizacion térmica.

Durante la calibracion se deberan cumplir los siguientes
requisitos:

e Presiéon atmosférica: Condiciones
ambientales estables

e Temperatura del recinto:+ 3 °C

e Humedad relativa del recinto:+ 10 %,
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ademas de aquellos requisitos que sean
especificos del cada detector.

Se deberan comprobar y registrar las
condiciones ambientales del recinto (presion
atmosférica, humedad y temperatura).

5.3.- Proceso de calibracion

El proceso de calibracién seguird la secuencia descrita
a continuacion, teniendo en cuenta que se debe realizar
una calibracidon independiente para cada componente
gue mida el detector:

e Verificacion inicial
e Ajuste (si es necesario)
e Calibracion

Para realizar una lectura se debera tener en cuenta el
tiempo de estabilizacién, t, de la misma. Para ello se
tomara el que establezca el manual de instrucciones o,
si no indica nada, se establecera un tiempo maximo de
estabilizacién de 180 s. En la verificacion inicial, pasado
este tiempo se realiza una lectura a tiempo t y luego otra
at+ 30 s. No se considerara el equipo estable si la
diferencia entre las dos lecturas es superior a dos veces
la resolucion del detector.

La verificacion se llevara a cabo realizando las lecturas
de cero y del limite superior del rango.

La lectura de cero se realizara utilizando N, o aire
sintético, dependiendo del tipo de detector.
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Se realizara para la verificacion inicial una lectura de
cada componente en el limite superior del rango de
medida o en el limite superior del rango de calibracién
teniendo en cuenta el tiempo de estabilizacion y
realizando lecturas al tiempo ty t+ 30 s.

Si la indicacién del cero del detector no es la adecuada
cuando se aplica N, o aire sintético, y si se puede actuar
para ajustarla con el objetivo de que las desviaciones
sean minimas, se procederd a realizar el ajuste,
registrandose las lecturas correspondientesatyt+ 30 s
antes del ajuste y después del ajuste de la indicacion
del cero.

Si cualquiera de las indicaciones obtenidas en el limite
superior del rango de medida o de calibracion se desvia
de la concentracion del componente de la MRP o MRS
aplicada en mas de dos veces la resolucion y si el
detector permite ajustar la indicacion, se ajustard,
guardando registro de la lecturaatsyt+ 30 s antes del
ajuste y después del ajuste.

Si los ajustes del punto alto del rango y del cero no son
independientes entonces, aunque solamente fuera
preciso ajustar en uno de los puntos, serd necesario
realizar el ajuste sucesivamente en el cero y en punto
superior del rango y en éste orden.

Cuando se han realizado el ajuste de cero y/o el ajuste en
el limite superior del rango de medida o de calibracion, o
si no han sido necesarios, se efectian las mediciones
correspondientes en el resto de los niveles de
concentracién a los que se va a realizar la calibracion,
teniendo siempre en cuenta el tiempo de estabilizacion.
Los puntos de calibracion  deberan estar
homogéneamente repartidos a lo largo del rango de
calibracién establecido.
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Se utilizara el orden creciente de concentracion de los
componentes en las diferentes MRP o MRS utilizadas. El
namero de puntos de calibracion para cada componente
debe ser, al menos, de tres incluyendo el cero y el
méaximo del rango de calibracion.

Se realizaran como minimo 10 lecturas consecutivas para
cada nivel de concentracién y componente. Entre cada
una de las lecturas se realizar4d una lectura de aire
sintético o N,. La secuencia para un componente y nivel
de concentracion i sera:

aire/N, - Li;- aire/N, - Ljp - aire/N, - Liz - aire/N, - Ly -
aire/Ns -.... Lijo - aire/N,

Estas lecturas se deberan realizar en el periodo de
tiempo mas corto posible.

No se estima conveniente realizar una curva de
calibracién. Se calcula la correccion en cada punto de
calibracién (correcciones locales), y cada laboratorio
decidira como calcular los valores intermedios y aplicar
las correcciones (interpolando entre valores, mediante
curva de calibracion, estimando la correcciébn maxima,
etcétera).

5.4.- Tomay tratamiento de datos

Se anotan los datos de presion atmosférica, temperatura y
humedad del recinto al iniciar la calibracion y al finalizar la
misma.

Se anotan los datos de caudal de trabajo y tiempo de
estabilizacion de la indicacién especificados, en su caso, en
el manual de instrucciones.
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Se anotan los datos de los valores certificados de las
concentraciones de las MRP o MRS, asi como su
incertidumbre.

Si se ha realizado el ajuste del detector, en el punto cero y/o
en el limite superior del rango de medida o de calibracion,
se deben anotar los valores obtenidos antes del ajuste y
después del mismo.

Se anotan las lecturas de concentracion obtenidas para
cada nivel de concentracion y componente.

A continuacién se describen los calculos a realizar para un
componente y nivel de concentracion. Estos seran
equivalentes para otros componentes y niveles diferentes.

La magnitud de salida para cada componente y nivel es C, ,

gue es la correccion de la indicacion obtenida con el
detector a calibrar.

La expresién que proporciona el valor de la correccion de la
lectura en funcién de las distintas magnitudes de entrada es:

C=L,-L )

i pi i

La realizacion de 10 mediciones proporciona la desviacion

tipica experimental, S, , para cada nivel de concentracion i.

6.- RESULTADOS

6.1.- Célculo de incertidumbres

El calculo de incertidumbres se realizara aplicando los
criterios establecidos [3] y [4].
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En el Anexo 1 se incluye el desarrollo del calculo de
incertidumbres y la explicacion de como se calcula cada
contribucion a la incertidumbre. A continuacion se facilita la
tabla resumen a partir de la cual se puede realizar el calculo
de la incertidumbre asociada a la calibracién de detectores

de acuerdo con este procedimiento.

Incertid Distribucion | Coeficiente Contribucién ala
Magnitud umbre de de incertidumbre
tipica probabilidad [ sensibilidad
Valor certificado
del nivel de
concentracion del U (| ' )
componenteenla | | U(| _ ) normal 1 pi
mezcla de gas pi pi k
Ly
Promedio
Lectura del de diez S
componente lecturas u(l' ) normal -1 _ repi
L, ] ! V10
i
Resolucion res rectangular 1 E
V12

Incertidumbre
tipica combinada

Incertidumbre expandida (k = 2)

En el Anexo 2 se incluye un ejemplo numérico de aplicacion
del calculo de incertidumbres.
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6.2.- Interpretacién de resultados

La necesidad de realizar o no un ajuste del detector
dependera del resultado obtenido en la verificacion inicial
del mismo como se describe en el apartado 5.3 Proceso
de calibracion.

En caso de que sea necesario realizar un ajuste, se
procedera a una nueva calibracion completa, y en el
certificado de calibracion deberan figurar los resultados
de la calibracion antes y después de los ajustes
realizados.

El laboratorio debera estudiar los resultados obtenidos y
decidir como aplica los mismos a los ensayos realizados
con el detector.

Cada usuario debera decidir los controles intermedios a
realizar entre calibraciones y la periodicidad de los
mismos.

El laboratorio podra fijar el periodo adecuado para la
recalibracion del detector basandose en la experiencia y
en la utilizacién del mismo.

Los detectores, como se ha dicho anteriormente, se
pueden utilizar para medir diferentes componentes en
diferentes niveles de concentracion. La resolucion de
cada detector para cada componente puede ser distinta,
por lo que el laboratorio podra establecer los limites de
error que considere oportunos teniendo en cuenta las
caracteristicas del mismo y sus aplicaciones.

Cada laboratorio deberda tener en cuenta, si ha
establecido limites de error, las correcciones obtenidas y
las incertidumbres de las mismas.
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8.- ANEXOS
ANEXO 1.- Desarrollo del calculo de incertidumbres
ANEXO 2.- Ejemplo numérico
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ANEXO 1
DESARROLLO DEL CALCULO DE INCERTIDUMBRES
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La magnitud de salida para cada componente y nivel de concentracién
es C,, que es la correccién de la indicacién obtenida con el detector a
calibrar.

a) La expresion que proporciona el valor la correccion de la
lectura en funcion de las distintas magnitudes de entrada
es:

C =L -L Q)
Siendo:

C Correccion de la lectura del detector para
el nivel de concentracion i

L Lectura del detector en el nivel de

concentracion i de cada MRP o MRS
utilizada (este valor se estimara como
promedio de 10 repeticiones)

Lpi Valor certificado para dicho nivel de

concentracion

b) Aplicando la ley de propagacién de incertidumbres a la
ecuacion (1) y suponiendo que todas las variables son
independientes y, por tanto, sus coeficientes de
correlacion nulos, se tiene que la incertidumbre tipica
asociada a la correccion sera:

UZ(Ci)ZUZ(Lpi)JFUZ(Li) @)

Siendo:
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U(Li) Incertidumbre tipica de la lectura en el

nivel de concentraciéon i en las MRP o
MRS utilizadas

U(Lpi) Incertidumbre tipica debida al certificado

de calibracién de la MRP o MRS utilizada,
en el nivel de concentracion i

c) Célculo de la incertidumbre tipica de cada magnitud de
entrada:

Incertidumbre tipica de la lectura U(Li )

e Contribucion debida a la repetibilidad, U,

Se evalla a partir de la desviacion tipica experimental de
cada serie de 10 lecturas, S, tomadas del detector para
cada componente en cada nivel de concentracion.

Srepi

N ©

e Contribucion debida a la resolucion del detector, U,

Urepi =

La incertidumbre debida a la resolucion del detector para
cada componente y nivel de concentracion se obtiene a
partir de la siguiente expresion:

Upe = —— 4
res \/E ()
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Este valor puede ser diferente para cada componente que
mide el detector y en algunos casos para cada
concentracion.

Por lo tanto la incertidumbre tipica de la lectura u(Li),

aplicando la ley de propagacion de incertidumbres, se
obtiene a partir de la siguiente expresion:

uz(Li) = urzepi + urzes ()

Incertidumbre de las MRP y MRS u(Lpi)

La incertidumbre tipica debida a la concentracion de cada
componente de cada MRP o MRS utilizada vendra dada
por el valor certificado de la incertidumbre de calibracion
de dicha mezcla para cada componente dividido por el
factor de cobertura.

ulL,)
U(Lpi): : (©)
k
d) La incertidumbre tipica de la correccion de la indicacién
es:
u(C,)=4Jul, +uz +u2(L-) 7
| repi res pI ( )
e) Por el teorema del limite central, si no hay ninguna

contribuciéon no normal mucho mayor que las demas, se
puede considerar que la distribucion resultante de la
combinacion de todas ellas es normal, y se puede tomar k
= 2 como factor de cobertura para un nivel de confianza
de aproximadamente el 95 %.
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f) La incertidumbre expandida se obtiene al multiplicar el
valor de la incertidumbre tipica por el factor de cobertura.

U(C)=k-u(C) (8)

No se considera la contribucidn por correcciones no realizadas
puesto que se han utilizado los valores certificados de las MRP o
MRS, por tanto la incertidumbre global de calibracion es igual a la
incertidumbre expandida.
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ANEXO 2
EJEMPLO NUMERICO
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EJEMPLO NUMERICO DEL CALCULO DE LA
INCERTIDUMBRE PARA UN COMPONENTE EN UN

Datos

RANGO DETERMINADO

Se realiza el ejemplo de un calculo de la incertidumbre de
calibracién para el componente monéxido de carbono
(CO) para el que se utilizaron dos MRS de CO de las
concentraciones certificadas e incertidumbres siguientes:

Concentracion de

Incertidumbre

Incertidumbre

CO expandida tipica
(Ppm vol) (Ppm vol) (ppm vol)
k=2) (k=1)
47 2 1
98 2 1

La calibracién se realiz6 en los puntos teéricos de:

0 ppm vol de CO, 50 ppm vol de CO y 100 ppm vol de

CO.

Para la obtencion del punto cero se utilizé aire sintético
con un contenido en CO inferior a 0,1 ppm vol.
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Se tuvieron en cuenta el caudal, el tiempo de
estabilizacion de la indicacién asi como cualquier otra
informacién de interés especificada en el manual de
instrucciones.

Durante el ensayo las condiciones de presion
atmosférica, humedad y temperatura se mantuvieron
estables dentro de los méargenes de variacion permitidos.

El detector tiene una resolucién para el CO de 1 ppm vol.

En la tabla siguiente se recogen los datos experimentales
de la calibracion para el componente CO en los distintos
niveles de concentracion.

Las unidades de concentracion que se han utilizado para
el ejemplo de célculo son habituales en este tipo de
equipos.
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Lecturas
CQ (p_pm vol) CO (ppm vol) CO (ppm vol)
AIre SIntélico | \ins (47 ppmvol) | MRS (98 ppm vol)
Lectura aire 0 0 0
Lectural 0 48 99
Lectura aire 0 0 0
Lectura 2 0 48 99
Lectura aire 0 0 0
Lectura 3 0 49 98
Lectura aire 0 0 0
Lectura 4 0 50 99
Lectura aire 0 0 0
Lecturab 0 48 99
Lectura aire 0 0 0
Lectura 6 0 48 99
Lectura aire 0 0 0
Lectura?7 0 50 98
Lectura aire 0 0 0
Lectura 8 0 49 98
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Lectura aire 0 0 0
Lectura 9 0 50 99
Lectura aire 0 0 0
Lectura 10 0 48 99
Calculos

En las siguientes tablas se recogen los valores del resultado de la calibracién

del detector para las tres concentraciones de CO:

Valor Incertidumbre| Distribucion Coef. Contribucion a
Magnitud estimado tipica de sensibilidad | laincertidumbre
probabilidad
Valor 0,1
certificado 0 normal 1 0,06
del \/5
componente
en el gas
cero
Promedio
Lecturadel | delas 10 0 normal -1 0
component | lecturas
e 0
Resolucion 1 0,3 rectangular 1 0,3
C 0 Incertidumbre tipica u(C)=0,3
' combinada
Incertidumbre expandida (k = 2) U(Ci)=0,6
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Valor Incertidumbre| Distribuciéon | Coef Contribucién a
Magnitud estimado tipica de sensibilidad la
probabilidad incertidumbre
Valor
certificado a7 1 normal 1 1
del
componente
enlaMRS 1
Promedio

Lectura del | delas 10 0,3 normal -1 -0,3

componente | lecturas
48,8
Resolucion 1 0,3 rectangular 1 0,3
C -1,8 Incertidumbre tipica U(Ci ): 1,1
! combinada
Incertidumbre expandida (k = 2) U(Ci)z 2,2
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Valor Incertidumbre | Distribucién de | Coeficiente de | Contribucién a
Magnitud estimado tipica probabilidad sensibilidad la
incertidumbre
Valor
certificado del 98 1 normal 1 1
componente en
la MRS 2
Promedio
Lectura del de las 10 0,2 normal -1 -0,2
componente lecturas
98,7
Resolucion 1 0,3 rectangular 1 0,3
C -0,7 Incertidumbre tipica combinada U(Ci)—l,l
|
Incertidumbre expandida (k = 2) U(Ci)zz’]_
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Presentacion de resultados:

MINISTERIO
DE INDUSTRIA, TURISMO
Y COMERCIO

&M

CENTRO ESPAROL
DE METROLOGIA

CcoO 0 ppm vol 47 ppm vol 98 ppm vol
Ci(ppm vol) 0 -1,8 -0,7
U(C) (k = 2) 0,6 2,2 2,1

(ppm vol)
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