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Calibraciéon de Densimetros de Inmersion

Asociados

& Metrdélogos

MetAs

En esta edicion de La
Guia MetAs les presentamos
el frabajo realizado por MetAs
& Mefrélogos Asociados co-
mo presentacion oral, en el
foro del Simposio de Metrolo-
gia 2014 "20 Aniversario en
Beneficio de la Nacion™, orga-
nizado por el Centro Nacional
de Meftrologia (CENAM, Méxi-
co), en la ciudad de Santiago de Queretaro, Querétaro, México, del
6 al 10 de octubre del 2014. Dicho trabagjo, ya forma parte de la
compilacion fitulada “Simposio de Metrologia Memorias 2014”, que
a continuacion se cita:

Centro Nacional de Metrologia, Simposio de Metrologia Memorias 2014, [en
linea], México, CENAM, Octubre 2014, formato PDF, Disponible en:
http://www.cenam.gob.mx/memorias/doctos/Memorias%20SM2014.pdf, ISBN 978-
607-96162-9-8.

Desde octubre de 2007, el laboratorio de calibracion de densi-
dad de MetAs, ha ofrecido servicios acreditados para la calibracion
de densimetros de inmersion, al mismo tiempo que un plan de fraba-
jo de mejoras para asegurar sus mediciones. Este tfrabajo resume las
mejoras realizadas y el beneficio de una incertidumbre menor en la
calibracion de densimetros de inmersion por el método de Cuckow.
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Resumen: Desde octubre de 2007, el laboratorio de calibracion de densidad de MetAs, ha ofrecido servicios
acreditados para la calibracion de densimetros de inmersion, al mismo tiempo que un plan de trabajo de
mejoras para asegurar sus mediciones. En 2013, se completé un ciclo de mejoras de seis afios y los
resultados en la incertidumbre reflejan los cambios realizados. Este trabajo resume las mejoras realizadas y
el beneficio de una incertidumbre menor en la calibracion de densimetros de inmersion por el método de

Cuckow.

1. INTRODUCCION

Cuando se establecid el laboratorio de calibracion
de densidad para la calibracion de densimetros de
inmersion en el afio 2007, existian diferencias muy
amplias de incertidumbres declaradas entre los
laboratorios acreditados que estaban siendo
autorizados. Estos laboratorios contaban con los
mismos equipos o similares y el método de Cuckow.
Tampoco se conocian resultados de comparaciones
entre los laboratorios, para demostrar la aptitud de
determinar el valor de correccion de densidad,
ademas de evaluar las contribuciones a Ila
incertidumbre de medida de los densimetros de
inmersion.

Por lo tanto, durante la evaluacion de la
incertidumbre a ser declarada, existia duda de las
contribuciones de incertidumbres para cada una de
las magnitudes de entrada del método de Cuckow.
Por lo que, se decidié elegir, en base al uso
previsto, una incertidumbre expandida de
0,17 kg-m™.

No obstante, la incertidumbre que podiamos
alcanzar sigui6 siendo un cuestionamiento a
resolver en los afios siguientes.

2. PLAN DE MEJORA DE LA INCERTIDUMBRE

A partir de la incertidumbre actual, se estableci6 un
plan de mejora de ésta, como se muestra en la
figura 1.

El plan toma en cuenta la ecuacién, la temperatura

del liquido, la densidad y la tension superficial del
liquido, la limpieza de la espiga del densimetro de
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inmersion, la formacién del menisco y la alineacion
de la posicion vertical de la escala.

Fig. 1. Plan de mejora de la incertidumbre.

La evaluaciéon de los cambios fueron validados con
las acciones siguientes:

1) Calibracion de un densimetro de inmersion
previamente calibrado en CENAM con una escala
de 15 a 22 % vol.

2) Calibracion de un densimetro de inmersion, en la
marca de la escala de la espiga de 0,0 % vol, con
una escala de 0 a 10 % vol.

El densimetro de inmersion de 15 a 22 % vol fue
elegido, puesto que en este intervalo se tiene la
mejor division minima en unidades de kg-m'3, con
un valor de 0,107 kg-m'3 en la marca de 16,0 % vol.

Para el densimetro de inmersion de 0 a 10 % vol, se
verificé que la marca de 0,0 % vol, intersectara la
superficie cuando se dejo flotar libremente en el
agua, con una densidad conocida por la ecuacion
de referencia de M. Tanaka et al .
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2.1. ECUACION

La ecuacién fue actualizada de acuerdo a los
modelos matematicos presentados en @ y ¥l en
donde se indica, que la densidad del liquido a la
cual flotara libremente el densimetro de inmersion
es calculada por la ecuacion (1):
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Es importante, no omitir que los valores de m, y m;,
son el resultado de la masa convencional del
densimetro de inmersién en el aire y el agua,
corregida por la fuerza debida al empuje del aire.
Esta fuerza esta en funcion de la densidad de las
pesas patrén usadas durante la determinacioén de la
masa convencional del densimetro de inmersion en
el aire y el agua.

2.2. TEMPERATURA DEL LiQUIDO

Para mejorar la temperatura del
necesario hacer los cambios siguientes:

liquido, fue

1) Un control de temperatura que circula el agua
alrededor del tubo de medicién a la temperatura de
referencia, por medio de un bafo termostatico de
marca TAMSON, con una estabilidad de 0,05 °C.

2) Un tanque termostatico nuevo con capacidad de
6,8 L alrededor del tubo de medicién de vidrio con
capacidad de 3,3 L y con un diametro de 10 cm para
el liquido de referencia.

3) La resolucidon del sistema de medida de
temperatura del liquido de referencia es de 0,01 °C.
Este sistema se compone de un RTD Pt-100 Q de 4
hilos con un indicador HP 34401A caracterizados
por el método de Callendar-Van Dusen.

Ademas, fue necesario identificar el gradiente de
0,1 °C, debido a la no uniformidad de Ia
temperatura, que podria tener entre la distancia del
termémetro, colocado en la pared del tubo de
medicién, y el espacio donde se coloca el cuerpo
del densimetro de inmersion.
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2.3. DENSIDAD Y TENSION SUPERFICIAL DEL
LIQUIDO

La densidad del agua fue mejorada, por realizar lo
anteriormente descrito, de manera que, se consigue
una mejor exactitud de la determinacion de la
densidad del agua alrededor del cuerpo del
densimetro de inmersion.

Por otra parte, la tension superficial del liquido de
referencia esta en funcion de su temperatura. Enla
referencia [4], estan las tablas internacionales de la
International Association for the Propierties of Steam
(IAPS), en donde podemos encontrar los valores de
tensién superficial del agua desde 0,01 °C hasta
374 °C y una ecuacién de interpolacién, la cual
representa los valores en las tablas.

2.4. LIMPIEZA DE LA ESPIGA DEL DENSIMETRO
Y FORMACION DEL MENISCO

La forma y tamafio del menisco depende en gran
parte de la limpieza de la superficie de la espiga del
densimetro de inmersion. La formacion adecuada
del menisco es asegurada como buena practica del
laboratorio, al utilizar en la limpieza jabén liquido
alcalino, como el recomendado para instrumentos
de vidrio para laboratorio. Por ultimo, se hace correr
agua bidestilada por la espiga, a fin de revisar que
el agua se desplaza uniformemente a lo largo de la
escala de ésta.

2.5. ALINEACION

Para intersectar correctamente la superficie del
agua con la marca de la escala, es necesario alinear
la posicion vertical de la escala. Esto es, al
empezar, se observa ligeramente por debajo del
plano de la superficie del liquido, a fin de que
identifiquemos la formaciéon de una elipse, y luego
se eleva la vision hasta que esta se convierta en
una recta, de modo que la marca de la escala sea
parte de esta linea. Ademas, se utilizé un fondo
oscuro por detras del tubo de medicién, el cual esta
posicionado aproximadamente una divisién abajo de
la marca. Una vez que se alinea el densimetro de
inmersion, se eleva el nivel del agua (liquido
utilizado para la calibracién), con el fin de que se
revise que el menisco no se deforme, esto es, no
cambie su forma y tamario.
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Finalmente, con un entrenamiento constante en la
alineacion de la posicidn vertical de la escala con la
superficie del liquido, se mejord la desviacion
estandar de las indicaciones de la masa del
densimetro de inmersién cuando es inmerso en el
agua desde 3,6 mg hasta 1,6 mg.

3. INCERTIDUMBRE EN EL LABORATORIO

La masa del densimetro de inmersion, la densidad
del agua, la tension superficial del agua y la division
minima de la escala del densimetro de inmersion
son las contribuciones principales a la incertidumbre
en el laboratorio, como se muestran en la figura 2.

Fig. 2. Incertidumbres relativas laboratorio.

En el analisis de las contribuciones a |la
incertidumbre fue importante revisar tal como se
evalla en los institutos nacionales de metrologia.
Este analisis esta presentado en la referencia B,

3.1. INCERTIDUMBRE EN LOS INSTITUTOS
NACIONALES DE METROLOGIA (INM)

En los reportes finales de los ensayos de aptitud de
EUROMET.M.D-K4 © y SIMM.D-K4 " estan los
resultados de estos ensayos, en donde se puede
analizar la incertidumbre estandar, tal como se
evalla en los institutos nacionales de metrologia,
como se muestran en la figuras 3 y 4.

Las mejores incertidumbres estandares, pertenecen

a los institutos nacionales de metrologia que
cuentan con una camara CCD, para la alineacion de
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la superficie del liquido con la marca de la escala.
Sin embargo, algunos institutos nacionales de
metrologia que usaron una lupa manual, obtuvieron
resultados satisfactorios tal como los otros.

Fig. 3. Incertidumbres en EUROMET.M.D-K4.

Fig. 4. Incertidumbres en SIM.M.D-K4.

La densidad del liquido es la contribucion principal a
la incertidumbre en los institutos nacionales de
metrologia, que cuenta con una camara CCD, de
acuerdo a la referencia . Esta contribucion a la
incertidumbre es mostrada en la figura 5. Y en el
caso de que, no se mida la de tension superficial
con un tensidmetro, ésta se convierte en otra
contribucion principal a la incertidumbre.

En resumen, de los resultados de estos ensayos de
aptitud entre los institutos nacionales de metrologia
(INM) del INRIM, PTB, NIST y CENAM, observamos
una incertidumbre estandar promedio de 0,012
kg-m'3, como se muestra en la figura 6.
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Fig. 5. Incertidumbres relativas INM.

Fig. 6. Incertidumbre promedio INM.

Finalmente, consideramos una incertidumbre
estandar de 0,022 kg-m'3 en el laboratorio para la
calibracion de densimetros de inmersién con las
validaciones realizadas en el plan de mejora. El
presupuesto de esta incertidumbre estandar esta
presentado en la referencia .

4, INCERTIDUMBRE MEJORADA

En 2011, con la participacién en el ensayo de
aptitud CENAM-EMA-DEN-01-2011, como se
muestra en la figura 7, se comprob6 que las mejoras
habian logrado disminuir la incertidumbre del
laboratorio, la cual fue al menos dos veces mayor
que en los institutos nacionales de metrologia, como
se muestra en la figura 6.
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Fig. 7. Final del plan de mejora de la incertidumbre.

En los resultados del ensayo de aptitud,
observamos un error normalizado maximo de 0,38,
para la marca de la escala calibrada de 801 kg:m™
con una incertidumbre estandar de 0,022 kg-m™,
como se muestra en la figura 8.

El proceso de la limpieza de la espiga del
densimetro de inmersion, y la formaciéon del
menisco deben estar bajo una supervision
constante, de manera que pueda asegurarse la
incertidumbre deseada.

Todas las mejoras tomaron un papel importante,
para obtener una incertidumbre menor.

Fig. 8. Error normalizado de ensayo.
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5. CONCLUSIONES

Las incertidumbres declaradas entre los laboratorios
acreditados deben converger a una incertidumbre
menor, puesto que todos cuentan con los mismos
equipos o similares y el método de Cuckow.

Por otra parte, se logr6 un entrenamiento del
personal, que se refleja en la desviacion estandar
de la alineacion de la posicion vertical de la escala
con la superficie del liquido.
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