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Resumen

En la industria del petréleo, se realizan transferencias de custodia todos los dias, en las
refinerias de petréleo, en el cual almacenan grandes cantidades de combustible, como
también en los grifos, al momento de realizar el llenado de los tanques de combustible de
los automoviles. En tal sentido es que se debe llevar a cabo un estricto control metrolégico
por parte de las empresas que realizan este tipo de transferencia de fluido. Como parte de
su control metrologico es que los grifos realizan verificaciones constantes de los
dispensadores de combustible, es por esta razén que usan recipientes volumétricos de
metal llamados comercialmente seraphines cuya capacidad volumétrica es de solo 5
galones, y les sirve para verificar que estos instrumentos realicen el despacho correcto del
volumen que se visualiza en su indicador. Pero para poder llevar este control es que se
debera realizar la calibracion de estos recipientes volumétricos para poder determinar el
error de su volumen contenido, y que ésta debera estar dentro los margenes permitidos
segun lo establecido por normativas nacionales y metrolégicas, por tal motivo se

implementé la calibracién volumétrica de estos instrumentos.



Abstract

In the oil industry, custody transfers are made every day, in oil refineries which store
large amounts of fuel, as well as in the taps, at the time of filling the fuel tanks of cars,
in this sense is that a strict metrological control must be carried out by companies that
perform this type of fluid transfer. As part of its metrological control is that the taps
perform constant checks of the fuel dispensers, is for this reason that use metal
volumetric containers called commercially seraphines whose volumetric capacity is
only 5 gallons, and serves to verify that these instruments perform the correct dispatch
of the volume displayed on its indicator. But to be able to carry out this control is that
the calibration of these volumetric containers must be carried out to determine the error
of its contained volume, and that this must be within the margins allowed according to
the established by national and metrological regulations, for such reason the volumetric

calibration of these instruments was implemented.



Tabla de Contenido

REOBUITIETL .....oomumme s mmmmmmmmsres itk mss 65 s 555 5554555405 055 55508 597553 8595 S50 RS ARV AR SRR R A AOSD iv
A DS aCt v
CAPITULO I: INTRODUCCION ..., 1
il Resumen y anteCedeNteS .........ccooiiiiiiiiii e 1
.11 RESUMEN ...t 1
1 7 AN 4 | (=ToT =0 (=T o (= 2
1.2  Objetivos Generales y ESPecCifiCoS...........cooiiiiiiiiiiiiiiic e 2
1200 iative GaNEIRl s msmmmmsmmes om0 s S S 2
1.2.2 ODbjetivo ESPECIfICO ........iiiiiiiiie e 3

1.3 Importancia para la implementacién de estos procedimientos de calibracion .. 3

CAPITULO Il: FORMULACION DEL PROBLEMA ..............ccoooiiiiiiiiiie . 4
2.1 Problema general y ESPeCifiCO..........coooiiiiiiiiiiii e 4
2.1:1  Problema BENOTAl .........cccsmesssossniisesissssbnsssm i sins mamannmmmsammmmas 4
2.1.2 Problema ESPeCifiCO...........cccoooiiiiiiiiiii 5
2.2 Hipotesis General'y ESPEGIfIEN .......covcssemssnssrsssmmsssesrmsansssssssssinsin snmsssaissmsansnsnnmes 6
2.2.1 HIpOtesis GeNEral..............oouie e 6
2.2.2 Hipétesis ESPeCifiCo ..............oooiiiiiiiiiiii e 7
CAPITULO Ill: REVISION BIBLIOGRAFICA ._................coii oo 8
3.1 MAICO TEONICO ... 8
3.1.1 Bases teodricas de lametrologia................cooooiiiiiiiii 8
3.1.2 Fundamento tedrico de los métodos de calibracion............................... 18
3.2 Marco CONCEPLUAL.........oooiiiiiiiie e 26
CAPITULO IV: METODO Y MATERIALES ..........cooooooioioooeoeoo 29
4.1 Procedimiento de calibracion por el Método Volumétrico .................ccooiii . 29
4.1.1 Equipos y materiales usados para el método volumétrico.................... 29
4.1.2 Proceso de calibraCion ..................oooiiiiiiiiiiieeee o 32
4.1.3 Modelo MatemMALICO ..........ooveiiiieie e 36

vi



4.1.4 Calculo de incertidumbre de medicion del volumen medido ................. 39

4.1.5 Presupuesto de incertidumbre del modelo matematico........................ 51
4.2 Procedimiento de calibracion por el Método Gravimétrico..............cooceevein 53
4.2.1 Equipos y materiales usados para el método gravimeétrico ................... 53
4.2.2 Condiciones de calibracCion .............cccoooiiiiiiiiiii 54
4.2.3 Proceso de Calibration . . : s o s ssorsmvnnsssmsssymmssmn sy s 55
424 Modelo MatematiCo .........oiiiiiii e S
4.2.5 - Calcule de inearlduiibBre. . wmmssmssssmmsmmsmsms ssmmmssmmesssss e s 59
4.2.6 Presupuesto de incertidumbre del modelo matematico......................... 70
CAPITULO V: RESULTADOS Y ANALISIS ... 72

51 Datos obtenidos para el procedimiento de calibracion de un medidor volumétrico

de clase de exactitud 0,1 para la validacion del método. ...................ooooeeiinnn. 72

52 Datos obtenidos para el procedimiento de calibraciéon de medidores

volumeétricos por método gravimetriCo ..........viiiiiiiiiiiii 81
53 RESULTADOS COMERCIALES OBTENIDOS Y PROYECCION........................ 90
CONCLUSBIONES ..o cmmnmas smmmamnan sm o nis mimms i i st 55 555 555750 558,855 55 0S50 R EHHR R S5 Sk 92
RECOMENDACIONES ... 93
REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS ... 94
ANE X O S 96

vii



Tabla 1
Tabla 2.
Tabla 3.

Tabla 4.

Tabla 5.

Tabla 6.

Tabla 7.
Tabla 8.

Tabla 9

Tabla 10.

Tabla 11.

Tabla 12.

Tabla 13.
Tabla 14.
Tabla 15.
Tabla 16.

Tabla 17.

Tabla 18

LISTA DE TABLAS

Clases de exactitud de los medidores volumétricos metalicos .................. 20
Clase de exactitud de las balanzas. .............oooooiiiiii e 26
Valores de incertidumbre estandar para factores adicionales ................... 51

Presupuesto de incertidumbre para calibrar un medidor volumétrico de

5 QAlONES. ..o 52
Incertidumbre estandar de la densidad del agua (g/cm?®).............ccccceeeeen. 64

Presupuesto de incertidumbre para la calibracion de un M.V. de §

QIANOTIES.... ...e.ovocwnisimemimososc s msiom s o 550555 5 AR S50 5108 i 3 S 95 S50 05 5 8 70
Valores de la temperatura del aguaen MV.PyMV.C. ... 72
Resultados del certificado de calibracion del medidor volumétrico patrén. 74

Resultados obtenidos en cada una de las mediciones realizadas al

Volumen, correccion e incertidumbre obtenidos del M.V.C. por el

1aboratorio €Valuado. ........o.oeoee e 79

Volumen, correccién e incertidumbre obtenidos del M.V.C. por el

1aDOratorio TEEIENEE .. . e 79

Resultados obtenidos en la calibracion del medidor volumétrico

P B It s tsmisimsin e oo o i s AR A A A BBl 568 B 82
Instrumento @ evaluar ... 83
Resultados obtenidos por ambos laboratorios de calibracién.................... 83
Datos obtenidos en las calibraciones del medidor PT-MVOL-02............... 85
ODbtencidn del rango............cooiiiiiiee e 85
Prueba t para dos muestras suponiendo varianzas iguales....................... 88
Proyeccion comercial para el afio 2025 debido a la acreditacion del

procedimiento imMplemMentado. ....osisrossmmssissmsmmssssssinmmmmmmmmmmmams e o 90

viii



Figura 1
Figura 2.
Figura 3
Figura 4.a
Figura 4.b

Figura 5.

Figura 6.
Figura 7.

Figura 8

Figura 9.

Figura 10.

Figura 11
Figura 12

Figura 13

LISTA DE FIGURAS

Diferentes disefios de medidores patrones .............ccccoeeeiiiiiiiiiiiiiiiiinnn. 22
Diferentes disefios de tanques de prueba. ...............coooiiiiiiiii 23
Diferentes disefios de tanques de prueba de clase de exactitud 0,2y 0,5..24
Vista frontal del termémetro digital PT-TDIG-01.........ccooooiiiiii 30
Vista posterior del termémetro digital PT-TDIG-01.............cooiiiiiiiiii, 30

Medidor volumétrico patron de clase de exactitud 0,02 y codigo de

identificacion PT-MVOL-02 ..........coooiiiiiiiiii 31
Pipeta graduada de coédigo de identificacion PT-PIPE-01. ......................... 32
Balanza digital PT-BALD-11 cuya division minimaes de 0,1 Q. ................. 54

Interpolacion de los resultados de calibracion del termometro digital

P AT O . e 74

Prueba de normalidad de los valores de volumen obtenidos en la
Calibracion del MV . C. .. oo, 78

Prueba de normalidad de los resultados obtenidos en la calibracion del

PT-MVOL-02 ..o 82
Prueba de normalidad de los datos obtenidos por el operador A. .............. 87
Prueba de normalidad de los datos obtenidos por el operador B. .............. 88

% de Participacién de Venta Anuales por Servicios de Calibracién de
M.V.M. (Enero- Setiembre) ... 91



CAPITULO I: INTRODUCCION

1.1 Resumen y antecedentes

1.1.1 Resumen

La presente investigacion detalla el proceso de implementaciéon que se
desarrolld en una empresa de metrologia para la acreditacion de calibracién de
medidores volumeétricos,

Los métodos de calibracion que son ampliamente usados por las empresas
de metrologia en el pais, para el proceso de calibracién de los medidores
volumeétricos metalicos son los métodos volumétrico y gravimétrico. Pero para elegir
el método a usar, se debera tener en consideracion parametros de exactitud
requerida por parte del instrumento bajo calibracién, instrumentos patrones que
serviran para brindar la trazabilidad deseada, competencia del personal para
realizarla calibracion, y también los demas requerimientos que las directrices del
Instituto Nacional de la Calidad y la norma ISO/IEC 17025:2017 hace mencion.

En el desarrollo del informe de tesis, se podra apreciar que los medidores
metalicos de cuello graduado son ampliamente usados en la comprobacién de
dispositivos instalados en los sistemas de medicién que se usan para distribucion
de combustible de tal modo que estos puedan cumplir con ciertos requisitos técnicos
y comerciales. El uso de estos instrumentos en todos los niveles apropiados de
fabricacion, distribucidn e inspeccion de volumen ayudara a promover la precision y
uniformidad requerida en el comercio.

En el desarrollo de este informe, también se tratara temas relacionados a la
construccién, fabricacion de medidores volumétricos de metal que son usados para
contener y entregar y que cumplan especificaciones técnicas suministradas por
normas nacionales establecidas por el Instituto Nacional de la Calidad las cuales

adaptaremos para aprobacion de modelo y clasificacién de clase para este tipo de



instrumentos.

1.1.2 Antecedentes

En el mundo de la metrologia el uso de medidores volumétricos metalicos se
ha dado con mayor frecuencia, para el almacenamiento de productos tales como el
vino, leche, alcohol y disoluciones de alcohol y agua, para el uso de controles
metrologicos y verificacion e inspeccion de medidores de agua de uso domestico,
verificacion de tanques volumétricos verticales, horizontales y cisternas, en
diferentes industrias, petroleras y alimentarias.

En el Pery, el ente regulador INACAL, exige que estos instrumentos de
almacenamiento y medida deban ser calibrados para poder llevar un mejor control
metrolégico de los productos y puedan tener una mejor confiabilidad en las
mediciones, para lo cual deberan ser calibrados por entidades acreditadas, llevando
asi a una gran competencia comercial y una carrera por obtener la acreditacién bajo
la norma ISO/IEC 17025.

La acreditacion que otorga el INACAL cuenta con el reconocimiento del ILAC
(Cooperaciéon Internacional de Acreditacion de Laboratorios), esta es para
desarrollar y facilitar un comercio seguro mediante la promocién de la aceptacion
de calibraciones acreditadas.

1.2 Objetivos Generales y Especificos
1.2.1 Objetivo General

Desarrollar un procedimiento interno para la calibracibn de medidores

volumétricos metalicos por el método volumétrico que ofrezca mayor productividad

econdmica en la industria de la metrologia.



1.2.2 Objetivo Especifico

e Desarrollar un procedimiento para la calibracion volumétrica de un medidor de
clase de exactitud 0.1 y gravimétrica de un medidor de clase de exactitud 0,02.

» Validar el procedimiento para la calibracion de medidores volumétricos metalicos
por el método volumétrico y gravimétrico para obtener la acreditacién ante el
INACAL, tal como indica las directrices de acreditacion.

e Determinar la incertidumbre de medicién para procedimientos de calibracion de
medidores volumétricos metdlicos mediante el método gravimétrico vy
volumeétrico.

1.3Importancia para la implementacion de estos procedimientos de

calibracion

La importancia para la implementacion de estos procedimientos de
calibracion, radican en los requerimientos comerciales que el area de ventas tuvo
en los ultimos 9 meses, y bajo el estudio mercadologico que se realizd para poder
concretar que era indispensable la implementacion de estos dos procedimientos

para después realizar su péstuma acreditacion.



CAPITULO Il: FORMULACION DEL PROBLEMA

2.1 Problema general y Especifico

2.1.1 Problema General

En la actualidad existen demasiadas empresas de metrologia en el pais como:
ANALYTICAL LABORATORY E.ILR.L, LO JUSTO S.A.C, otros.; varias de ellas
acreditadas bajo la norma ISO/IEC 17025, algunas en proceso de acreditacion y otras
gue aun no tienen acreditacion en dicha norma. Pero la mayoria de ellas tienen una
particularidad que los hace comun, que siempre buscan la acreditacién en magnitudes
como masa, temperatura y presion volviendo estas magnitudes como las mas
comunes y faciles de acreditar, hablando de forma metrolégica.

En la empresa KOSSODO METROLOGIA S.A.C (KOSSOMET) en donde
actualmente trabajo, tiene acreditado bajo la norma ISO/IEC 17025 ante el INACAL
las magnitudes de masa, temperatura, presion y pequefos volumenes, vy
comercialmente , existe demasiada competencia, esto provoca que los costos
econdmicos no sean del todo favorables, por esta razén, y también por el requerimiento
constante de los servicios de calibracion de medidores volumétricos metalicos, por ello
se implementara un procedimiento de calibracion de estos instrumentos, debido a que
en la actualidad son dejados de lado por parte de las instituciones particulares de
metrologia.

En la actualidad, solo existen 4 empresas que dentro de su rubro prestan este
servicio acreditado, y que por la norma NMP 009:1999 Sistemas de medicién para
liquidos distintos al agua: Medidores Volumétricos Patrones; estos instrumentos deben
ser calibrados por entidades acreditadas, esto se hace porque estos medidores sirven
para el control metrolégico de los contdbmetros volumétricos que son muy usados en la

industria del petroleo para la transferencia de custodia.



El problema general de la empresa es que no se ha desarrollado la
implementacion de un procedimiento para la calibracion de medidores volumeétricos
metalicos, a pesar de que existen demasiados requerimientos por parte de nuestros
clientes, que solicitan que calibremos sus instrumentos. Al no tener implementado este
servicio ocasiona que no se generen mas ingresos a la empresa, y nos deja fuera de
la competencia metrologica que existe en nuestro pais, es la implementacion a la que
se tiene que someter la empresa para generar mas ingresos, rentabilidad y poder ser

mas competitivo en el campo de la metrologia.

2.1.2 Problema Especifico

Como se observara en el presente informe, el proceso de calibracién de
medidores volumétricos metalicos de clase de exactitud 0,1 seran calibrados por un
tipo de medidor cuya caracteristica metrolégica cumpla la regla de oro de la metrologia,
esta es, que la clase de exactitud del medidor volumétrico patrén un tercio de la clase
de exactitud del instrumento que se va a calibrar, en términos matematicos, significa

lo siguiente:

1
Clase del patron < §Clase dell.B.C.

Donde:
1.B.C. : Instrumento Bajo Calibracién

Como se logra apreciar en la formula, al implementar un procedimiento para
calibrar medidores volumétricos metalicos de clase de exactitud 0,1 entonces

deberemos tener un patron cuya clase de exactitud sea:

1 -
Clase del patron < 3 *(0,1) = 0,03



Por lo tanto, se requerira un patron que tenga una clase de exactitud igual a 0,03.
En la actualidad en la compania de metrologia KOSSOMET, se recomendo adquirir un
medidor volumétrico cuya clase de exactitud sea igual a 0,02 que es mucho menor que
la requerida segun la ecuacién anterior.

Pero existe una interrogante ante la adquisicion de este tipo de medidor
volumeétrico, ¢Existe un método que permita calibrar este tipo de medidores
volumeétricos?

En la actualidad muchas de las empresas de Metrologia que se dedican a brindar
servicios de calibracion de medidores volumétricos metalicos de clase 0,1 deberan
tener como patrén a un medidor de clase 0,02. No solo esas empresas, sino también
aquellas que brindan servicio de cubicacidon de tanques, las empresas cubicadoras.
Por lo tanto, se presenta una nueva problematica, y es la razén por la cual se tienen
objetivos especificos.

Muchos de estas empresas cuentan con estos tipos de medidores de buena
clase, sin embargo, no existe en el mercado demasiada competencia para brindar este
tipo de servicio, se especificaria que es un tipo de negocio algo descuidado en el pais,
por eso es el motivo de que se generen nuevas perdidas que la empresa cuantifica
cada mes cuando otras empresas de metrologia y cubicacién requieren el servicio de

calibracion de sus medidores de clase 0,02.

2.2 Hipotesis General y Especifico

2.2.1 Hipotesis General

Es factible desarrollar un procedimiento de calibracion interno por parte de la
empresa para poder calibrar estos medidores volumétricos usados en diferentes
ambitos de la industria, de tal modo que se pueda también desarrollar otro

procedimiento que calibre estos medidores volumétricos patrones de mayor exactitud.



2.2.2 Hipétesis Especifico

Es factible determinar las correcciones de estos instrumentos de medida
volumétrica, considerando objetivamente todas las posibles fuentes de error de los
instrumentos patrones usados para dicho proceso.

Es factible que el procedimiento propio indique los pasos a seguir para desarrollar
efectivamente el proceso de calibracion que se realizarian en el cliente asi como
en el laboratorio de calibracién.

Es factible que, una vez realizado todo el proceso de implementacion de ambos
procedimientos, se pueda obtener la acreditacién ante el INACAL (Instituto Nacional

de la Calidad).



CAPITULO IIl: REVISION BIBLIOGRAFICA

3.1 Marco Teorico

3.1.1 Bases teoricas de la metrologia

Metrologia

La metrologia es una rama de la fisica, y es considerada como la ciencia de
las mediciones y como tal estas consideran: desarrollo de un procedimiento, el
calculo de la incertidumbre y los errores de medicion en su campo de medida.

La tarea de la metrologia consiste incluye la preparacion de una base tedrica
para el sistema de unidades de medida asociadas con todas las cantidades fisicas
mensurables; creando métodos para reproducir estas unidades de medida, con la
exactitud maxima que se logra con el tiempo. Las investigaciones en la rama de la
teoria de los errores, estimacion de la incertidumbre en las mediciones, las
transmisiones de las unidades son otras de las cosas que también entran en el
campo de la metrologia.

Por otro lado, la industria demanda cada vez mas poder realizar mediciones
mas confiables, seguras y oportunas, ello por lo tanto obliga a la perfecciéon el
desarrollo continuo de los instrumentos de medicién, asi como los métodos vy
procedimientos de medicion a emplear.

Por esta razén, la metrologia no puede limitarse solo a investigaciones puramente
cientificas, en principio, los mas importantes resultados de estas investigaciones

deben ser llevados hasta una realizacion practica.



Calibracion

Es el proceso de comparacion entre las indicaciones de dos instrumentos que
miden la misma magnitud, siendo uno de ellos el instrumento a evaluar contra un
instrumento patrén cuya indicacion es el valor referencial, y estos valores seran
reportados en un documento llamado certificado de calibracion. (Anexo A)

Una forma de expresar la calibracion es como una funcién de calibracién,
declaracion, grafico de calibracion, curva de calibracion o también mediante una
tabla de calibracion. En algunos casos, los valores obtenidos durante calibraciéon se
pueden sumar o multiplicar por los valores medidos con su correspondiente
incertidumbre. En ocasiones se confunde la calibracién con el ajuste, estos son dos
términos totalmente diferentes, ya que el primero hace referencia a la diferencia entre
el valor medido y el valor convencionalmente verdadero, y el segundo hace referencia
a llevar el valor medido mas cercano al valor convencionalmente verdadero.

(Vocabulario Internacional de Metrologia, 2012, p. 37)

Verificacion intermedia

En el campo de la metrologia, como parte del aseguramiento metrolégico, se
requiere que los patrones usados en los procesos de calibraciones pasen por un
proceso de verificacion y que estos cumplan con ciertos criterios especificos del
fabricante, o cumplan con algun requerimiento de una norma metrolégica. El
proceso de comprobacion intermedia es usado frecuentemente en la metrologia
legal debido a que se establece la conformidad de estos resultados, y estas a su
vez se plasman en un documento denominado informe de verificacién. Debera
quedar claro que no toda verificacion es una validacién, ya que para este ultimo se
requiere de mas criterios metrolégicos que se veran mas adelante. (Vocabulario

Internacional de Metrologia, 2012, p. 39)



Incertidumbre de medida

La incertidumbre de medida es un valor no negativo el cual no es medido, por
el contrario, es una estimacién que se calcula del modelo matematico al cual se
refiere a los resultados de medicién que describe la dispersion del valor medido.

Establecer un parametro como la desviacion tipica, en el cual la incertidumbre
se denominaria incertidumbre tipica, o un multiplo de ella, o también la media
amplitud de un intervalo con una probabilidad de cobertura dada.

La resolucion de un instrumento de medida o también la especificacién técnica
del fabricante se conoce como media amplitud (manuales de equipos, parametros
maximos de tolerancia u otros)

Debemos entender que la incertidumbre de la medicién consta de muchos
fatores que afectan el sesgo de medicion.

Los componentes generales de la incertidumbre de la medicidon se dividen en
tipo Ay tipo B.

En forma general se debe entender que la incertidumbre asociada a una
medicidn es unica e invariable, y que cualquier alteracion que se haga en el proceso
de medicion para obtener el valor medido, exigira de un cambio en la estimacién de

la incertidumbre de medida. (Vocabulario Internacional de Metrologia, 2012, p. 34)

Incertidumbre tipo A

La evaluacion de la incertidumbre de mediciones tipo A es el resultado del
andlisis estadistico de valores luego de una medicién, bajo determinadas
condiciones. EI método mas comun para determinar la incertidumbre de este tipo
de medicién es por medio de la varianza experimental de las observaciones
ejecutadas durante la medicion. El modelo matematico de este tipo de evaluacion
de incertidumbre se obtiene por la esperanza matematica de una magnitud que

variable aleatoria (al azar), la cual se ha obtenido de una serie de n observaciones

10



independientes bajo las mismas condiciones de medicion. (Vocabulario

Internacional de Metrologia, 2012, p. 35)

q= %Zﬁﬂ qk-
donde:
q : Valor medio de las n mediciones (media aritmética, esperanza matematica).
n : Numero de mediciones realizadas en el proceso de medicion.
qx : Observaciones independientes.

Una vez obtenida la esperanza matematica, se procede a calcular la desviacion

tipica estandar s de las observaciones independientes g, de la siguiente forma:

1 s
Sa) = \/n—_; k=1(q — ax)?.
La evaluacion de la incertidumbre del tipo A es, por lo tanto:

_ S(ap)

UA—\/H

Incertidumbre tipo B

La evaluacion de incertidumbre se obtiene de manera diferente al analisis
estadistico de una serie de observaciones, se obtiene a través de decision cientifica
basada en toda la informacién disponible acerca de la variabilidad de la magnitud
bajo estudio, como: , especificaciones de fabrica, resultados anteriores, deriva,
datos de certificados de calibracién anteriores, incertidumbres asignados a valores
de referencia procedentes de libros y manuales. Para la evaluacion de este tipo de
incertidumbre es modelo matematico es variable. (Vocabulario Internacional de

Metrologia, 2012, p. 35)

Incertidumbre tipica combinada de medida
Se denomina esta incertidumbre una la combinacién de las incertidumbres

tipicas individuales de cada componente asociados a las magnitudes de entrada de
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un modelo establecido, las cuales son estandares del tipo A y del tipo B. Su valor
es la raiz cuadrada de la suma de los cuadrados de cada término, siendo esto, las
varianzas y covarianzas de dichas magnitudes. Esta incertidumbre tipica combinada
es expresada como u.(y), y depende de cada componente de entrada de las
incertidumbres u(x;). Y se expresa matematicamente de la siguiente manera:

(Vocabulario Internacional de Metrologia, 2012, p. 36)

5 = Fi(aey] Xl v j X )s

Incertidumbre tipica relativa de medida

Este tipo de incertidumbre relaciona la incertidumbre tipica combinada con el
valor absoluto del valor medido. Esta incertidumbre tipica relativa es la mas usada
en la metrologia de grandes volumenes y flujo. (Vocabulario Internacional de

Metrologia, 2012, p. 36)

Factor de cobertura

Es un numero mayor a 1 que multiplica una incertidumbre tipica combinada
para obtener una incertidumbre expandida. Normalmente usa el simbolo k, y se
obtiene a partir de los grados de libertad efectivos que se muestran en la Tabla 1.
Tabla 1

Relacion de los grados de libertad con el factor de cobertura

i 2 3 4 5 6 7 8 10 20 50 00

k 13,97 4,53 331 287 2,65 252 243 237, 228 2,13 2,05 2,00

Nota: La notacion ver representa los grados efectivos de libertad, y la notacién k

representa el factor de cobertura. (Vocabulario Internacional de Metrologia, 2012,

p. 37)



Incertidumbre expandida de medida

Esta incertidumbre es la incertidumbre global, se obtiene de multiplicar el
factor de cobertura k y la incertidumbre tipica combinada u(y). La incertidumbre
expandida es un valor estimado, el cual define un intervalo con nivel de confianza
de la medicién. La formula matematica para el calculo es: (Vocabulario Internacional

de Metrologia, 2012, p. 36)

U=kx*u.(y).
donde:
U . Incertidumbre expandida.
k . Factor de cobertura.

u.(y) :Incertidumbre tipica combinada.

Tipo de distribuciones

Antes de realizar la combinaciéon de contribuciones de la incertidumbre que
presentan distribuciones de probabilidad diferentes, es necesario que se conozcan
las incertidumbres iniciales como distribuciones estandar. Con ello se determina la
distribucion estandar estabalecida a cada origen de incertidumbre. Existen tres

tipos de distribuciones, normal, rectangular y triangular.

Distribucion Normal
Llamado también como distribucion Gaussiana cuya funcién de densidad es
dado por:

—(x=p
e 202

f(x) =

g

Donde: —o < x < 400



Con parametros: —o < u < +owyog>0

Este tipo de distribucion son los mas usados en la estadistica aplicada. En la
Metrologia esta distribucién ayuda a determinar el comportamiento de un grupo de
datos en torno a un valor central. (Norma Metrolégica Peruana NTP-ISO 3534-1,
2015, p. 62)
Distribucion Rectangular

Es un tipo de distribucion continua la cual tiene la siguiente funcion de densidad:

fO) =3—

Donde:a<x <bh
La media para este tipo de distribucion uniforme es:

a+b
2

X =

En la Metrologia este tipo de distribucién es usado para la determinacion de
incertidumbre que depende de la resolucion o deriva del instrumento de medicion.

(Norma Metrolégica Peruana NTP-ISO 3534-1, 2015, p. 62)

Error Maximo Permitido (E.M.P.)

Se define como el valor extremo del error de medida respecto al valor referencial
conocido, este E.M.P. esta reglamentado por algunas normas metrolégicas y/o por
especificaciones del fabricante del instrumento de medicion o sistema de medida.

(Vocabulario Internacional de Metrologia, 2012, p. 51)

Error de medida
En la metrologia el error de medida es la relacién matematica que se da por la
diferencia entre el valor medido de una magnitud y un valor de referencia, este valor

de referencia puede ser la indicacion del patrén de medida, un valor convencional,
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o conjunto de valores verdaderos medidos, cuyo error e incertidumbre de medida
son conocidos, los mismos que se usan para las calibraciones. (Vocabulario

Internacional de Metrologia, 2012, p. 32)

Error sistematico de medida

Procede de una acumulacién por mediciones repetidas, pudiendo ser
constante o variar de forma predecible. Para este error sistematico, se considera el
valor de referencia, el cual tiene una incertidumbre despreciable. Las causas que
producen este error sistematico podrian en algunos casos, ser conocidos o no, y la
forma de compensar el error es estableciendo una correccion a la medicion

realizada. (Vocabulario Internacional de Metrologia, 2012, p. 32)

Principio de medida
Un fenémeno fisico o quimico es considerado como base para realizar la

medicion. (Vocabulario Internacional de Metrologia, 2012, p. 28)

Procedimiento de calibracion

Es un conjunto de pasos a seguir por el metrologo, para poder realizar un
proceso de medicion, la cual referencia un principio de medida y un método
estandarizado (normalizado). Este documento incluye los calculos matematicos
necesarios para poder obtener el resultado de medida. (Vocabulario Internacional

de Metrologia, 2012, p. 28)

Resultado de medida
Se obtiene de una medicién que incluye valores correspondientes a una

mejor estimaciéon de la medicién y su estimacién de incertidumbre. Lo mas usado
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para representar el resultado de una medida, es un valor Unico acompanado de la
incertidumbre de medida.

En os casos en la que incertidumbre es despreciable, solo se representa el
resultado de medida como un valor Unico medido. Esta es la forma mas adoptada
en diferentes ambitos de las industrias, ya que consideran la incertidumbre de
medida despreciable frente al resultado de medida obtenido. (Vocabulario

Internacional de Metrologia, 2012, p. 29)

Magnitud

Es un rasgo caracteristico de un fenémeno fisico, quimico y biolégico, de un
objeto o sustancia, expresada cualitativa y cuantitativamente mediante numeros y
referencia, que puede ser una combinacion del procedimiento de medida, la unidad
de medida, material de referencia o de forma separada. Varias referencias
establecen simbolos a las magnitudes. No olvidar que la magnitud que se define en
este trabajo hace referencia a una magnitud del tipo escalar, sin embargo, existen
magnitudes vectoriales, tales como la fuerza, el campo eléctrico y magnitudes

tensoriales. (Vocabulario Internacional de Metrologia, 2012, p. 15)

Mensurando

El mensurando es establece como la magnitud que se medira cuando se realiza la
calibracion o cualquier tipo de medicién. Para poder especificar el mensurando, se
debe tener conocimiento de la naturaleza de la magnitud a medir, de la descripcion
del fenédmeno del cuerpo o sustancia, y todos los componentes que se presentan
en el momento de realizar las mediciones, las cuales pertenecen a las propiedades

de dicha magnitud a medir. (Vocabulario Internacional de Metrologia, 2012, p. 27)
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Unidad de medida

Se define como la comparaciéon de dos magnitudes de la misma naturaleza
expresada mediante un numero. Las magnitudes que tienen la misma dimension se
designan con el mismo nombre y simbolo. (Vocabulario Internacional de Metrologia,
2012, p. 18)
Exactitud de medida

Se relaciona a la cercania que se tiene en la medicién de un valor, respecto
al valor verdadero de la medida. La forma mas convencional que se usa en la
metrologia para representar la exactitud de medida es mediante el error, se dice
que cuanto mas pequefo es el error de media, entonces la medicion es mas exacta.
(Vocabulario Internacional de Metrologia, 2012, p. 31)
Clase de exactitud

Categoria de instrumento de medicion que cumplen ciertos requisitos
metrologicos destinados y estan deseflados para mantener limites especificados.
Una clase de exactitud es habitualmente indicada por un numero o simbolo
adoptado por convencion y llamado indice de clase. (Vocabulario Internacional de

Metrologia, 2012, p. 31)

Precision de medida

Este término se refiriere a la proximidad de mediciones que se obtiene de un
conjunto de mediciones, de un mismo objeto o fenémeno, bajo ciertas condiciones
determinadas. La forma matematica mas convencional de representar la precision
de una medida es mediante la dispersion de datos, tales como la desviacioén tipica,
la varianza o el coeficiente de variacion. (Vocabulario Internacional de Metrologia,

2012, p. 31)
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Validacion de Método

Proceso para corroborar que dicho método cuenta con la capacidad
consistente par ale uso adecuado en aplicaciones requeridas y evaluar su
desempefio. El proceso de validacion consiste en la comprobacién que dicho
procedimiento cumpla con los requerimientos metrologicos que se requiere para el
uso previsto. Dicho cumplimiento debera ser dado por ciertos parametros técnicos
tales como la veracidad, precision y robustez. (La adecuacioén al uso de los métodos

analiticos EURACHEM, 2016, p. 8)

Verificacion de Métodos

La verificacion del método consiste en la aportacion objetiva que cierto
procedimiento cumple los requerimientos técnicos metrolégicos que se necesita
para el desarrollo y uso del procedimiento para la calibracion de ciertos equipos de
medicion. (La adecuacion al uso de los métodos analiticos EURACHEM, 2016, p.

8)

Organismo Evaluador de la conformidad (OEC)

Es un organismo que se encarga de desarrollar actividades de evaluacion de
la conformidad, estos organismos los laboratorios de ensayo, calibracion, muestreo,
inspeccion las cuales pueden ser sujetos de acreditacion. (Criterios para la

trazabilidad de las mediciones — DA-acr-12D, 2018, 3)

3.1.2 Fundamento teodrico de los métodos de calibracion

Método Volumétrico
Este método consiste en la determinacion volumétrica del instrumento bajo

calibracién, para lo cual se usara un medidor volumétrico de referencia (patrén
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volumétrico cuya clase de exactitud metrolégica es superior a la clase de exactitud
metrolégica del medidor a calibrar). La determinacién volumeétrica del instrumento
bajo calibracion se realiza por dos formas, siendo la primera, por transferencia
volumétrica del instrumento patron a una temperatura de referencia hacia el
instrumento volumétrico a calibrar. Y la segunda forma de calibracién es por el
volumen contenido en el medidor volumétrico de referencia el cual es entregado por
el medidor volumétrico a calibrar, esta forma de calibrar es por drenado
gravimétricamente o por presiéon de aire.

Para ambas formas de calibracién se debera usar como liquido neutral el
agua potable, esto es porque es mas usado para mediciones volumétricas
referenciales. (NMP-009 “Sistemas de Medicion para liquidos distintos al agua:
Medidores Volumétrico”, 1999, p. 3)

Método Gravimétrico

Este método consiste en la determinacién volumétrica del medidor bajo
calibracion de forma indirecta usando los parametros de masa y densidad del liquido
de prueba, el cual se establecera correcciones correspondientes al volumen, para
lo cual se debera considerar las condiciones ambientales de temperatura ambiental,
humedad relativa y presién atmosférica en el ambiente donde se desarrolla las
mediciones.

El proceso de medicién consiste en el pesado del instrumento bajo
calibraciéon (o el contenedor donde descargara el medidor volumétrico a calibrar)
vacio y luego lleno, considerando la correcta lectura del dispositivo indicador de
volumen del instrumento a calibrar. El liquido utilizado para este método es
generalmente agua destilada, cuya conductividad eléctrica debera ser menor a 4

uS/cm. (ISO 4787, 2021, p.2)
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Clases de exactitud de los medidores volumétricos metalicos

En el mundo de la metrologia de grandes volumenes, los medidores

volumétricos se clasifican de acuerdo con sus errores maximos permitidos y la
incertidumbre de medida, de tal modo que esta debera estar dentro de un quinto del
error maximo permitido (E.M.P.) en los ensayos de aprobacion de modelo y dentro
de la tercera parte del error maximo permitido para los ensayos de verificacion de
este.
Para la determinacién de la incertidumbre de medida del medidor volumeétrico a
calibrar se deberan tomar en consideraciéon los aportes por parte del instrumento
patrén, termometros digitales, también de instrumentos de condiciones ambientales,
y por parte del instrumento bajo calibracion.

A continuacion, se muestra la tabla .1 en el cual se podra apreciar las clases
de exactitud de los medidores volumétricos con sus respectivas incertidumbres.
(NMP-009 “Sistemas de Medicion para liquidos distintos al agua: Medidores
Volumétrico”, 1999, p. 3)

Tabla 1

Clases de exactitud de los medidores volumétricos metalicos

Clase de exactitud del medidor Incertidumbre de cada
volumétrico a calibrar medidor volumétrico patréon
0,1 <0,03
0,2 <0,06
0,5 <0,16

Nota: El simbolo < indica que la incertidumbre de medicion del medidor volumétrico
patréon usado debera ser al valor indicado en la tabla 1. (PC-003 Procedimiento de

calibraciéon de medidores volumétricos metalicos - Método Volumétrico, 2000, p. 4)

Disefios de medidores volumétricos metalicos
Los medidores volumétricos metalicos son disefiados como instrumentos

contenedores de volumen liquido, tales como el agua, leche, vino, alcohol en agua,
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o derivados de petroleo. Los medidores volumétricos patrones se clasifican disenos,
estos debido a los diferentes usos que se daran. Siendo los medidores de clase 0,1
los mas usados en la industria del petréleo, y en lo que mas se centra este informe,
se pasara a detallar el disefio del medidor volumétrico de clase de exactitud 0,1.
Existen los medidores volumétricos patrones y los tanques de prueba. (NMP-009
“Sistemas de Medicion para liquidos distintos al agua: Medidores Volumetrico”,

1999, p. 3)

e Medidores Patrones

Los medidores patrones deberan tener un cuello suficientemente grande
para poder evitar los diferentes problemas del entrampamiento del liquido, aire,
vapor, para efectos de limpieza del medidor. A su vez también deberan ser de un
tamarfo pequeno de tal manera que pueda tener la sensibilidad correcta, esta es
para poder presenciar cualquier cambio en el nivel del liquido. Una forma de
corroborar que el medidor volumétrico patrén tiene la sensibilidad correcta es que,
si una diferencia del nivel del volumen anadida debera ser de 2 mm, de tal modo
que esta diferencia volumétrica sea igual al error maximo permitido del medidor
volumetrico patrén y que dicho ancho de las marcas no sobrepase la quinta parte
de la longitud de una divisidbn de escala. El medidor volumétrico patrén estara
provisto de una escala graduada, de tal modo que las marcas graduadas de la
escala deberan el volumen nominal con un incremento de hasta el 1% de dicho
volumen y con un decremento de hasta -1% del volumen nominal, estas marcas
deberan ser visibles en la escala de vidrio que contiene el medidor volumétrico
patron, en caso no se presente estas marcas en tubo visor, entonces se podra
instalar una placa metalica inoxidable a prueba de corrosion en la cual se pueda
imprimir los niveles graduados de la escala. Dicha escala podra ser desplazable

hacia arriba o hacia abajo Figura.1 de tal modo que permita el ajuste del volumen
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nominal del medidor volumétrico patron. Estas marcas de escala sobre la placa
metalica deberan estar grabadas en ambos lados del tubo visor. Se considerara que
el diametro del tubo visor es suficientemente grande para asegurar que la
capilaridad no introduzca incertidumbres adicionales. El tipo mas usado como tubo
visor para la lectura del menisco es el tipo boro silicato. (NMP-009 “Sistemas de

Medicién para liquidos distintos al agua: Medidores Volumétrico”, 1999, p. 3)

Figura 1

Diferentes diserios de medidores patrones

n||m|m||

o

Nota. Tomado de la norma NMP-009 “Sistemas de Medicién para liquidos
distintos al agua: Medidores Volumétrico”

e Tanques de prueba
Los tanques de prueba son recipientes que contienen valvulas de descarga o
valvulas de evacuacion en la parte inferior del cuerpo principal, estos tanques
deberan estar disefiados de tal manera que en la parte inferior contengan un
cuello con un tubo visor que permita realizar el ajuste en cero del tanque de
prueba. Los requerimientos técnicos antes descritos, tal como se describio para
los medidores volumétricos patrones, también deberan cumplirse para este tipo

de tanques de prueba. El cuello visor debera tener placas de vidrio o tubos de

(3]
(9]



vidrio fijados al cuello de tal modo que permita grabar las marcas de la escala
correspondientes a su capacidad nominal y considerando la variacion
volumeétrica de al menos el 1 % de su volumen nominal. Estos tanques deberan
tener un sistema que permita la medicién de la temperatura interna del liquido
contenido en su estructura, este tipo de sistema podria ser un termo pozo y/o
penetradores termomeétricos y esta debera llegar al centro geométrico del tanque
de prueba tal como indica la figura 2. (NMP-009 “Sistemas de Medicion para

liquidos distintos al agua: Medidores Volumétrico”, 1999, p. 4)

Figura 2.

Diferentes disefios de tanques de prueba.

Nota. Tomado de la norma NMP-009 “Sistemas de Medicion para liquidos
distintos al agua: Medidores Volumétrico”

Otros tipos de medidores volumeétricos

Existen otros tipos de medidores cuya clase de exactitud es inferior a las ya
mostradas anteriormente, estos tipos de medidores sirven para contener leche,
vino, alcohol, cerveza y también derivados del petrdleo. y son usados en
diferentes industrias, sobre todo como tanques contenedores de producto para

el consumo en el proceso industrial. Estos tipos de tanques son de clase de
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exactitud 0,2 y 0,5. Su forma geométrica mas usada para estos tipos de
medidores es cilindrica, o varios cilindros unidos por troncos de cono, las cuales
deberan tener tubos visores para su correcta lectura y visualizacion del ascenso
del liquido en su interior tal como se aprecia en la figura 3. (NMP-009 “Sistemas

de Medicién para liquidos distintos al agua: Medidores Volumétrico”, 1999, p. 3)

Figura 3

Diferentes disefios de tanques de prueba de clase de exactitud 0,2 y 0,5.

Nota. Tomado de la norma NMP-009 “Sistemas de Medicion para liquidos distintos
al agua: Medidores Volumétrico”
Materiales usados para la fabricacion de medidores volumétricos

Los medidores volumétricos metalicos deberan ser construidos por un
material que garantice la rigidez suficiente y permanencia de su capacidad
volumétrica durante el uso que se le dara, debera también permitir su limpieza
interna y externa, siendo la superficie lo mas liso posible, y esto se hace para poder
garantizar el escurrimiento completo del liquido contenido dentro del medidor, no
presentando retencion de liquido de tal modo que no se obtengan lecturas errébneas

en su proceso de calibracién y/o verificacibn especialmente en el ensayo de
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repetibilidad del instrumento bajo evaluacion. En algunos casos, los medidores
deberan tener un recubrimiento de protecciéon y no debera presentar ni abolladura
ni rajadura, esto se hara para los medidores volumétricos cuyo material de
fabricacion sea de hierro galvanizado. (LVD-003 “Sistemas de Medicién para
liquidos distintos al agua: Medidores Volumétrico”, 1999, p. 3)

Los medidores volumétricos patrones, deberan ser fabricados en su mayoria
de acero inoxidable, acero dulce con una cubierta interior adecuado u otros
materiales. (NMP-009 “Sistemas de Medicién para liquidos distintos al agua:

Medidores Volumeétrico”, 1999, p. 3)

Instrumento de pesaje

Instrumento utilizado para determinar la masa de un cuerpo usando la fuerza
de la gravedad sobre este. De acuerdo con el uso que se le da a este instrumento,
se clasifican en instrumento de funcionamiento automatico e instrumento de

funcionamiento no automatico. (Norma Metrologia Peruana — NMP 003, 2009, 1)

Instrumento de pesaje de funcionamiento no automatico (balanza)
Instrumento que necesita de un operario durante el proceso de pesaje para
poder determinar si el resultado del peso obtenido es o no aceptable. Esta decisién
debera tomarse con inteligencia tales como tomar una accién cuando una indicacion
del instrumento es estable o ajustar la masa de la carga pesada y poder tomar una
decision con respecto a la aceptacion de cada resultado de pesaje al obtener una
indicacion de la balanza. (NMP-003 “Instrumento de pesaje de funcionamiento no

automatico”, 2009, p. 1)
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Clases de exactitud de las balanzas

La clasificacion de las balanzas se hara de acuerdo con la resolucion, al
cociente obtenido entre la capacidad maxima de la balanza, la carga minima y el
valor de verificacion e. En la tabla 2. Se proporciona la division de verificacion, el
numero de divisiones de escala de verificacion y la capacidad minima en funcion de
las clases de exactitud de las balanzas. (NMP-003 “Instrumento de pesaje de

funcionamiento no automatico”, 2009, p. 31)

Tabla 2.

Clase de exactitud de las balanzas.

Numero de divisiones de escala

de verificacion Capacidad
Clases de Division de escala _ minima, Min

. . & n=Max/e s

exactitud verificacion, e o R (Limite
Minimo Maximo : 2

inferior)
I 0.001 g<e* 50 000 o0 100 e
1 0.00l g<e<0.05¢ 100 100 000 20e
0.1g<e 5000 100 000 50e
m 0.1g<e<2g 100 10 000 20 e
S5g=<e 500 10 000 20 e
1111 S5g=<e 100 1 000 10e

Fuente: La notacion * indica que no es posible ensayar y verificar un instrumento
con e < 1 mg esto es debido a la incertidumbre de las cargas de ensayo. (NMP-003
“Instrumento de pesaje de funcionamiento no automatico”, 2009, p. 33)

3.2 Marco Conceptual
Volumen
Espacio ocupado por un cuerpo extendido en tres dimensiones largo
ancho y alto. El volumen es una magnitud fisica derivada cuya unidad en el
sistema internacional de unidades (SI) es el metro cubico (m?) el cual es igual

al volumen de un cubo cuyas aristas miden 1 m. La expresiéon matematica

del volumen es:
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Masa
La masa es una magnitud fisica que expresa la cantidad de materia
de un cuerpo contenida en el espacio, medida por la inercia de este y cuya

magnitud en el sistema internacional de unidades Sl es el kilogramo kg.

Densidad

Definido como la masa por unidad de volumen y cuya expresion es
g/cm3. Su particularidad es que esta magnitud varia con la temperatura y la
presion de los cuerpos se especifica para un valor base de la temperatura
que en los liquidos suele ser de 0 °C a 15 °C y en los gases de 0 °C y para
un valor estandar de la presion de 1 atmosfera.
Temperatura

Es una magnitud fisica fundamental muy importante en la vida
cotidiana y que se realizan millones de medicines para diferentes procesos
industriales, laboratorios, la ciencia y tecnologia en general. La temperatura
viene asociado a la energia de las moléculas, cuanto mayor enegri8a tengan
estas, entonces la temperatura del cuerpo sera mayor.
Temperatura de referencia

Es la temperatura a la cual la medida de capacidad esta destinada a
vaciar o contener su capacidad nominal. La temperatura de referencia para
las calibraciones en el mundo de la metrologia del volumen es de 20 °C.
Volumen Nominal

Este es el volumen tedrico indicado en el medidor volumétrico patron
0 a calibrar. Sirve como medida referencial para procesos de mediciéon y

calibracion.
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Volumen Medido

Es el volumen leido en la medida volumétrica del patron o medida
volumeétrica a calibrar.
Dilatacion térmica
Se expresa como coeficiente de dilatacion del volumen, que representa el
aumento relativo al volumen producido por un aumento de la temperatura, y
esta definido por:

_1dv

v Evar

Donde V es el volumen inicial del liquido y T la temperatura. Su unidad
de medida es la inversa del grado Celsius °C~! y depende de la forma que
se realiza el proceso.
Tiempo de goteo

Tiempo que se aguarda, una vez finalizado el vaciado para el drenaje
del liquido adherido a las paredes interiores de la medida de capacidad.
Generalmente es de 30 s.
Menisco

Superficie curvada de una columna de liquido que es cbéncava o

convexa en dependencia de si el liquido humedece o no las paredes del tubo

donde se forma el menisco. (GMP 3, 2013, p. 1)
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CAPITULO IV: METODO Y MATERIALES

Los métodos que se desarrollaron para la implementacion de estos

procedimientos en la empresa fueron:

El Método Volumétrico

El Método Gravimeétrico

4.1 Procedimiento de calibracion por el Método Volumétrico

4.1.1

El método de transferencia volumétrica consiste en la comparacion
volumétrica entre el volumen entregado por un medidor volumeétrico patron
tantas veces sea necesario hasta completar la capacidad volumétrica del
medidor volumétrico a calibrar con la indicacion total del medidor bajo

calibracion.

Equipos y materiales usados para el método volumétrico

Los equipos usados para la calibracion de los medidores volumeétricos
metalicos por este método seran patrones calibrados por una entidad
acreditada, y deberan cumplir los requerimientos técnicos de exactitud e
incertidumbre para el uso adecuado.

Para la calibracién se requiere lo siguientes patrones:

e Termdmetro Digital
Cuya resolucion sea de 0,1 °C calibrado por una entidad acreditada. En la
figura 4.a y 4.b se tiene el termometro digital de codigo de identificacion

PT-TDIG-01 del laboratorio de grandes volumenes y flujo.
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Figura 4.a

Vista frontal del termémetro digital PT-TDIG-01

Figura 4.b

Vista posterior del termémetro digital PT-TDIG-01

Nota. Fotografia tomada en las instalaciones del laboratorio de calibracion. Como
se aprecia en la imagen, el instrumento presenta el sticker de calibracion.

El instrumento de calibraciéon fue calibrado por una entidad acredita, tal

como se indica en el anexo A del presente informe.
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Figura 4.a

Vista frontal del termémetro digital PT-TDIG-01

Figura 4.b

Vista posterior del termémetro digital PT-TDIG-01

Nota. Fotografia tomada en las instalaciones del laboratorio de calibracién. Como
se aprecia en la imagen, el instrumento presenta el sticker de calibracion.

El instrumento de calibracién fue calibrado por una entidad acredita, tal

como se indica en el anexo A del presente informe.
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e Medidor Volumétrico patron de clase 0,02:
Medidor volumétrico patréon de capacidad volumétrica de 5 galones y cuya
clase de exactitud es 0,02. Este instrumento debera presentar una
incertidumbre de tal manera que sea menor o igual a la tercera parte de
la clase de exactitud del instrumento a calibrar, tal como se indicé en la
tabla 1. La figura 5 muestra el medidor volumétrico de coédigo de
identificacion PT-MVOL-02 en las instalaciones del laboratorio de

calibracion.

Figura 5.
Medidor volumétrico patron de clase de exactitud 0,02 y codigo de identificacion

PT-MVOL-02

Nota. Fotografia tomada en las instalaciones del laboratorio de calibracion.
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e Material Volumétrico tipo Ex
Material disefiado para contener su cantidad indicada después de
transcurrido el tiempo de descarga determinado en sus indicaciones, se
usara para poder realizar la division de escala y el ajuste del menisco, este
instrumento calibrado por una entidad acreditada seran las pipetas y
matraces aforados. En la figura 6.se tiene la pipeta de 25 mililitros de

cédigo de identificacion PT-PIPE-01.

Figura 6.

Pipeta graduada de codigo de identificacion PT-PIPE-01.

4.1.2 Proceso de calibracion

El proceso de calibraciéon consta de un solo llenado del medidor
volumétrico patron de clase 0,02. Este medidor volumétrico tiene la
particularidad de tener el ajuste automatico, esto quiere decir que
automaticamente el medidor cera la capacidad volumétrica, llegando a
entregar el volumen nominal indicado en su escala omitiendo asi el ajuste
del menisco del medidor volumétrico patrén. Con la cantidad volumétrica, Se
procedera a seguir los siguientes pasos para llevar a cabo el proceso de

calibracion de los medidores volumétricos metalicos de clase 0,1 (serafin).
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Condiciones de calibracion

La calibracion se realizara en las instalaciones en las instalaciones del
laboratorio de calibracion en el laboratorio de volumen y flujo. Durante la
calibracion, la temperatura ambiental de trabajo debera ser 20 °C + 10 °C y debe
estar estable al menos 3 °C, se debera registrar el valor de la temperatura
ambiental, la humedad relativa ambiental y la presién, se debera monitorear el
medio ambiente de tal modo que, durante la calibracion, no se producira
condensacion de la humedad, esto se monitoreara para evitar el punto rocio
produciendo gotas en el tubo visor y ocasionando una lectura erronea en el
menisco. La calibracion debera realizarse en ausencia de fuentes de calor, rayos

solares, hornos, etc.

Operaciones

En todas las operaciones que conlleven el proceso de instalacion y
desinstalacién del medidor volumétrico metalico patron de clase de exactitud
0,02 para la calibracion de medidores volumétricos metalicos de clase 0,1; 0,2
y/o 0,5. El personal técnico debera llevar puesto el EPP’s necesarios para evitar

accidentes en el area de trabajo.

Tareas previas

a) Realizar una inspeccién visual que el medidor volumétrico esta no debe
presentar fugas, abolladuras, tenga la escala en buenas condiciones (esto es
que se pueda visualizar cada uno de los numeros impresos en la escala
adherida al medidor, el visor de la escala no se encuentre rajado o roto, ni
exista cualquier condicion que pueda dificultar su calibracién. Si no se cumple

con algunos de estos requisitos no se procedera con la calibracion.
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b) Llenar el medidor con agua hasta la marca correspondiente a su capacidad
nominal, esperar de 15 a 30 minutos segun la capacidad nominal del medidor
(a mayor capacidad mayor tiempo) y verificar que el nivel del liquido se
encuentre en la misma posicion. No deben aparecer gotas de liquido sobre la
superficie externa del medidor. Tener especial atencién en las uniones
soldadas del cuerpo, el visor de la escala y las valvulas. Vaciar el medidor
volumétrico. De presentarse fugas, no se procedera con la calibracion.

c) En el caso el medidor volumétrico metalico patrén presente un ducto de
descarga, ubicarlo de tal manera que este ducto se encuentre a una altura
superior a la de la boca del medidor a calibrar. En todos los casos la descarga
del medidor patron debe ser por gravedad y libremente.

d) Seleccionar el medidor volumétrico metalico patrén, de tal manera que la
clase de exactitud del medidor volumétrico patrén sea la tercera parte de la
clase de exactitud del medidor volumétrico a calibrar, también, que el volumen
nominal del patron sea un multiplo menor o igual a la capacidad del medidor
volumeétrico a calibrar.

e) Nivelar el medidor volumétrico a calibrar y el medidor volumétrico patron.

f) Mediry registrar las condiciones ambientales iniciales (temperatura, humedad
y presién).

g) Llenar el medidor volumétrico patrén con agua hasta la capacidad nominal del
patrén y también llenar de agua el medidor volumeétrico a calibrar, esto se
hace para un pre- humedecimiento previo a la calibracion, luego vaciar y dejar
escurrir por un tiempo aproximado de 30 segundos (este tiempo es contado a
partir del instante en que cae la primera gota)

h) En aquellos medidores volumétricos que tengan una escala inferior, entonces
realizar el ajuste a la capacidad cero. Para poder asi tener una correcta lectura

en la escala superior.
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i) Una vez realizado el pre-humedecimiento de ambos medidores, proceder con
el llenado del medidor volumétrico patrén con agua, verificar que no haya
presencia de burbujas de aire.

i) Medir y registrar la temperatura del agua (esto se hace solo para la primera y
ultima vez que se va a vaciar) y esperar a que el nivel del liquido se haya
estabilizado definitivamente.

k) Efectuar el ajuste del menisco a la indicacion cero del visor del medidor
volumétrico patrén, considerando el valor de correccion que aparece en su
certificado de calibracién.

) Entregar el liquido del medidor volumétrico patron al medidor volumétrico a
calibrar.

m)Medir y registrar la temperatura inicial del agua en el medidor a calibrar.

n) Realizar la transferencia del medidor volumétrico patron hacia el medidor
volumeétrico a calibrar.

0) Una vez que se haya vertido todo el volumen con el medidor volumétrico
patron igual a la capacidad del medidor volumétrico a calibrar, marcar la
posicion del menisco sobre la escala usando un plumon de tinta indeleble.

p) Medir y registrar la temperatura final del agua en el medidor que se calibrara.
Retire el sensor de temperatura (la variabilidad de volumen provocadas por
las gotas de agua que quedan en el sensor se considera en el presupuesto
de incertidumbre como factores adicionales)

g) Vaciar el medidor volumétrico a calibrar y repetir los pasos del (i) al (q) una
vez mas. La diferencia de los resultados obtenidos debe ser menor o igual a
la mitad del error maximo permisible. De no ser, se debera repetir el
procedimiento hasta conseguirlo.

r) Desplazar la escala hasta que la indicacion de cero quede justo en medio de

estas dos marcas y luego precintar.
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s) Registrar las lecturas de volumen correspondientes a las dos marcas de
plumén. Estos son los dos primeros valores de volumen validos para los
calculos.

t) Realizar por lo menos una medicion mas (pasos del (i) al (q)) y registrar la
lectura de volumen (tercer valor de volumen)

u) Todos los datos obtenidos del medidor volumétrico metalico bajo calibracion,
los datos del medidor volumétrico metalico patrén y de los datos obtenidos de

la calibracion deberan ser registrados en el formato de calibracion.

4.1.3 Modelo Matematico

El modelo matematico y que sirve para la determinacion del volumen en el
proceso de calibracion del medidor volumétrico metalico de S galones

(serafin) es el siguiente:
Ve = NV,[1 = pp(top — tp) + B(tc — tp) +vc(t — to)] + AV

(D

Donde:

Ve - Volumen del medidor volumétrico a calibrar a la temperatura de referencia

t.

N . Relacion de numeros enteros entre los volumenes nominales del
medidor volumétrico a calibrar y el medidor volumétrico patrén.

V, : Volumen del medidor volumétrico patrén a la temperatura de referencia

tOp.

top : Temperatura de referencia del medidor volumétrico patrén.

t : Temperatura de referencia del medidor volumétrico a calibrar.

ty : Temperatura del liquido en el medidor volumétrico patrén.

tc : Temperatura del liquido en el medidor volumétrico a calibrar.
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Ve . Coeficiente de expansiéon térmica cubica del medidor volumétrico a

calibrar.
Yp - Coeficiente de expansién térmica cubica del medidor volumétrico patron.
B - Coeficiente de expansion térmica cubica del liquido (agua) a la

temperatura promedio el cual es dado por (t, + t¢)/2.

AV : Cantidad de agua afadida o retirada.
La temperatura media del liquido en el medidor volumétrico patrén, t,,, es:

inicial _, final
tp tp

ty = >

(2)
En caso se use mas de un medidor volumétrico patréon para el proceso de
calibracion, entonces se debera ampliar la ecuacion (1) para cada medidor

volumétrico patrén usado.

Determinacién de error y de error porcentual de medida

La indicacion del error E del medidor volumétrico a calibrar sera la diferencia
entre el valor del volumen nominal Vn y el volumen leido o volumen obtenido
Vieido=Vobtenido=Vc, (calculado segun la ecuacion (1)), donde el valor de V¢ es el
volumen entregado por el medidor volumeétrico patron a la misma temperatura de

referencia t (después de aplicar las respectivas correcciones térmicas).

E=VN-VC

3)

El volumen estimado del medidor volumétrico a calibrar Voc a la temperatura de
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referencia t, al valor nominal Vn (asumiendo linealidad en la escala) sera:
VOC = VN a E

4

El error porcentual de medida se determina de la siguiente manera:

%E = (VLV‘CE) «100

(5)
Donde:
Ve - Volumen leido en la escala del medidor volumétrico a calibrar
Vn : Volumen nominal del medidor volumétrico a calibrar.

Determinacion del valor de la division de escala

¢ Estando el medidor volumétrico a calibrar lleno hasta la marca cero. Vaciar el
contenido del matraz sobre el medidor volumétrico a calibrar. La capacidad
del matraz seleccionada segun el alcance de indicacion de escala del medidor
volumeétrico a calibrar.

e Contar el nimero de lineas desplazadas desde la marca cero hasta la nueva
posicion del menisco y registrarla como “n” (Obs. Se puede subdividir la
division de escala por criterio del observador para una mejor aproximacion de
“n”).

e Determinar el valor de divisién minima d (en %) por medio de la ecuacion:

d(h) = =00 100

(M)*Vnominat

(6)
Donde:

Vag . Volumen agregado.
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1.1.4

n : Numero de lineas desplazadas (numero de divisiones por encima del

cero que se ha desplazado el menisco)

Calculo de incertidumbre de medicion del volumen medido

Para el calculo de la incertidumbre, se tomara el modelo matematico de
la ecuacion (1), la cual es usado para el calculo del volumen para una iteracion
(esto es, para un primer llenado completo del medidor volumétrico a calibrar),

por lo tanto, se tiene lo siguiente:

= NVDi[l - yp(t;ef - tpi) + BW(tCi . tpi) + VC(t(.r‘ef [ tCi)] + AV + 8Vinenisco +

5Vfactor adi (7)

Las fuentes de la incertidumbre de medicion del volumen del medidor volumétrico

a calibrar son los siguientes:

» Medidor Volumétrico Patron V,,.

e Temperatura del agua del medidor volumeétrico patron t,,.

e Temperatura del agua del medidor volumétrico a calibrar t..

o Coeficiente de expansion térmica cubica del medidor volumétrico patron y,,.

e Coeficiente de expansion térmica cubica del medidor volumétrico a calibrar
Yc-

¢ Coeficiente de dilatacion térmica cubica del agua g,,.

e Cantidad de agua adicionado o retirado AV.

e Lectura del menisco 6V enisco-

¢ Repetibilidad de la medida §V,¢pe; -

e Factores adicionales 6V 4ctor aai-
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Hay que tener en cuenta que para el calculo de la incertidumbre se deben
considerar que todos los errores de los patrones usados son previamente
corregidos.

La ecuacion anterior es utilizada para calcular el volumen en una primera
iteracion, el proceso de calibracion se debera desarrollar al menos 3 veces para
poder tener una media aritmética de mediciones y una deviacion estandar de
medicién, por lo tanto, desarrollando la ecuacion anterior para un conjunto de

mediciones hechas, se tiene:

7 1
V= ;Z?=1 VCi + AV + 6Vinenisco + 5Vfactor adi

<

I
N

[

% LNV, [1 =1 (60 = tp,) + Buwlte, — to) + ve(te —te)] +
AV + 6menisco + 6factor adi
%)

Por lo tanto, desarrollando la ecuacion anterior, se tiene la ecuacién fundamental

para el calculo de la incertidumbre del volumen del serafin:

V="V =Nh[1-y,(6, = &)+ Bul(fc — &) + ve(tr = &) + AV + Smenisco +
5factor adi

(10)

De la ecuacion (10) se puede observar que se tiene 10 parametros que

contribuyen al calculo de la incertidumbre los cuales son los siguientes F =

{VE,V,,,ﬁ,,t},yp,yc,ﬂw,AV,6Vmenisco,6vfacwr aai}- Con las contribuciones ya

establecidas, se procedera a calcular la incertidumbre combinada, para lo cual

40



usaremos la ecuacién de la propagacion de la incertidumbre, la cual es:

u?(V) = ilgl (g_:‘c/;u(xi))z = ilgl[ci]z i uz(xi)
(11)

De la ecuacion se tiene que C; es el coeficiente de sensibilidad y u(x;) es la
incertidumbre asociada a cada término de influencia.
Desarrollando la ecuacion se tiene:
s _ [V 2rc T AT w1E L, —
ut(v) = [ﬁ] u?(%) + [év:c u?(Ve) + [6_6] u?(6,) + [ﬁ] u?(fc) +
v

2 2
2] w0+ 22 00+ [ i+ 3] v+

2 2
[66 od ] u2(5menisco) + [ 2 ] uz((sfactor adi)

menisco a‘Sfactm" adi

(12)

Expresando la ecuacion (12) en forma simplificada de cada uno de los
parametros que influyen en el calculo de la incertidumbre se tiene:

w2(V) = u? +ud +ud +ul +u? +u? +ul+ud +ud+ud (13)

La incertidumbre expandida se calcula como:

UWV) =k*u(V) =k*Jud +u? +ud+ul+ul+u+u2+ui+ud+u’,
(13)
Los grados efectivos de libertad se determinan con la féormula de Welch-

Satterthwaite dado por la siguiente ecuacion:

ut

Verr =

4
N %
= P

lyl

(14)
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Donde:

vess - Grados efectivos de libertad.

u . Incertidumbre combinada.
U; : Componente de la incertidumbre combinada.
Vi : Grado de libertad de cada componente.

Con ello se calcula el factor de cobertura k con un nivel de confianza del 95,45

%, dado por la siguiente ecuacion:

k = ty(Vess) = tosasw(Verr) (15)
Donde:
Vess : Grados efectivos de libertad
tys 45 % : Factor que se obtiene a partir de la distribucion t de student, los

valores se pueden obtener de la tabla G.2 de (JCGM, 2008)

Finalmente, la incertidumbre de mediciéon expandida se determina como:
UV) = tosas o5(Verr) * u(V) = k » u(V) (16)

A continuacion, detallaremos la manera de calcular cada uno de los términos.

Debido a la repetibilidad del instrumento
Se aplica las propiedades de las derivadas parciales a la ecuacion (10)
para el célculo de Cy y considerando una distribucion de probabilidad normal se

obtiene:

b= =1 (17)

La incertidumbre por repetibilidad del instrumento se determina de la siguiente

manera:
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u(@) =X (18)

Vn
1 —\2
WE:J;qzﬁKWJ‘W) (19)
Por lo tanto:
e — 2
u(Ve) = \/‘%\/n_i;ZFﬂ(Vc,- -Vc) (20)

Con los valores de Cy; y u(V) obtenemos el valor de u;:

as —x 2
s = [Crl + uTD) = 111+ = (B0, (Ve ~ V)1

(21)

Por lo tanto:

— 2
up =1 x= =X (Ve,~V¢) 1 (22)
Vnaln-1

Debido al medidor volumétrico patréon

Aplicando analogamente las derivadas parciales para calcular Cvp se tiene:

v

szav_p

(23)

SIS

La incertidumbre debida al patréon es dada por el certificado de calibracion
del medidor volumétrico patrén y también debida a su deriva, por lo tanto, esta

incertidumbre sera dado por:

u(%) = | tea ) + (aerna ()" = [ (Cecriticass) 4 (Bammn)? (g
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Donde:

U(Sgeriva) = COrreccién,_, — correccion, (25)

correccién,_, : Correccion del patréon de su certificado anterior.
correcciéon, : Correccion del patrén del certificado actual.
Donde k=2 es el coeficiente de cobertura.

Con los valores de Cy- y u(l7p), obtenemos el valor de u,:
14

= Ve Ueercificado> , {Baerva)>
u2 — |CV; § u(Vp) = V:s * \/( cerrl’{wa O) + ( dellzva) (26)
Por lo tanto
s, = E *\/(Ucertiﬂcado)z +(5deriva)2 (27
“ " s k V12 )

Debido a la temperatura del medidor volumétrico patron
Aplicando las derivadas parciales para calcular Cq se tiene lo siguiente:

~ 2~ 75— 5) 2s)

o =
p atp

La incertidumbre debida a la temperatura medida en el patron sera dada por lo

siguiente:
E Y = 2 2 2 2
u(tp) il \/ucal + Ufes + Uger. + Ut (29)
Donde:
u.qr . Incertidumbre de calibracion del termometro digital patrén, y se calcula
_ Ucertificado
COMO Ucq; = ——,—
Ur.s - Incertidumbre por la resolucion del termémetro patrén, y se calcula como
resol
Ures = TJ—;
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uger. : INncertidumbre debida a la deriva del instrumento patrén, y se calcula

COMO uy,, = e
der. — Viz -
Upg - Incertidumbre de la temperatura media del agua provocada por las

diferencias de temperatura (y los gradientes de temperatura) que se pueden
medir o estimar entre la parte inferior o superior del instrumento en calibracion,
este valor se puede medir en diferentes lugares representativos; habiendo

definido tmax Y tmn como la temperatura maxima y minima encontrada, la

tmax—tmin

desviacion estandar de una distribucién rectangular, a saber, u,, = =

Expresando u({,) con todos los términos encontrados, se tiene:

u(fy) = | (Lorieese)” 4 (resaly?  (dere)” . (martoin)” (30)

Con los valores de Ct, y u(t,), obtenemos el valor de us:

us = |Cp |+ u(5) = G (v — B)| *

Ucertificado % resol)? deri 4 tmax—tmi :
(s () (2007 () on
Por lo tanto

Uz = |‘7;:(Yp i ﬁ)' * \/(Ucerukficaao)z e (r;\s/;l)z n (df/rga)z + (tma:c/;_ztmin)z

(32)

Debido a la temperatura del medidor volumétrico a calibrar

Aplicando las derivadas parciales para calcular Cz; se tiene lo siguiente:

av —
Cee = == NV,(B —vc¢) (33)
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La incertidumbre debida a la temperatura medida en el patron sera dada por lo

siguiente:
u(t_C) = \/ut,z'al + ur?:es + ugier. + uit (34)

Donde:
U, - Incertidumbre de calibracion del termoémetro digital patron, y se calcula
COMO Uy = Ucer!ik/icado
Uyes : Incertidumbre por la resolucion del termometro patrén, y se calcula como
Ures = reSgI.

2v3
ugzer . Incertidumbre debida a la deriva del instrumento patrén, y se calcula
COMO Ugeyr = %.

12

Upp . Incertidumbre de la temperatura media del agua provocada por las

diferencias de temperatura (y los gradientes de temperatura) que se pueden
medir o estimar entre la parte inferior o superior del instrumento en calibracion,
este valor se puede medir en diferentes lugares representativos; habiendo

definido tmax y tmn como la temperatura maxima y minima encontrada, la

. . . . 5 ) iz t —tmi
desviacién estandar de una distribucion rectangular, a saber, uy, = %

Expresando u(t.) con todos los términos encontrados, se tiene:

- I 2 2 N2 A2
) = () () (2 ()

(35)

Con los valores de Cy; y u(tc), obtenemos el valor de u;:

uy = |Ce| * u(®) = %08 - vo)| »

(i) () ()" (Cmaeto)’ 36
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Por lo tanto

Uy = |‘7p(ﬁ _ YC)I N \/(Ucerti’ficado)z + (rze\s/gl)2 n (d%a)z 4 (tma:c/:_zt_min)z

(37)

Debido al coeficiente de dilataciéon térmica cubica del material del medidor
volumeétrico patron

Aplicando las derivadas parciales a la ecuacion (10) se tiene:

_ v mr.ref —
Cyp = vy _Vp(tp — &) (38)

La incertidumbre debida a la dilatacion térmica cubica del medidor es
dado por el coeficiente de dilatacion térmica cubica del material del cual esta
fabricado el medidor volumétrico, este coeficiente de dilatacion térmica esta dado
por datos del fabricante

Una vez obtenido el coeficiente de dilataciéon térmica, una incertidumbre
aceptable en este tipo de coeficiente es considerar una variacion de + 10 % del

valor del coeficiente con una distribucion rectangular, por lo tanto, se tiene:

u(y,) = 22 (39)

Con los valores de C,, y u(y, ), obtenemos el valor de us:

us = |Gy, | * u(p) = |-NT (6 = 5)| » 222 (40)
Por lo tanto
Ue = |——l7(tref —&)| ]
5 p\tp p iz (41)
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Debido al coeficiente de dilatacion térmica cubica del material del medidor
volumeétrico a calibrar

Aplicando las derivadas parciales a la ecuacion (10) se tiene:

_ oV _ Fr,.ref —
QC—EZ—%U;-—Q) (42)

La incertidumbre debida a la dilatacion térmica cubica del medidor es
dado por el coeficiente de dilatacion térmica cubica del material del cual esta
fabricado el medidor volumétrico, este coeficiente de dilatacion térmica esta dado
por datos del fabricante, en caso no se tenga informacion sobre este coeficiente

entonces guiarse por tabla 1.

Una vez obtenido el coeficiente de dilatacion térmica, una incertidumbre
aceptable en este tipo de coeficiente es considerar una variacion de + 10 % del

valor del coeficiente con una distribucion rectangular, por lo tanto, se tiene:

0,2*yc

u(YC) = Viz (43)

Con los valores de C,. y u(yc), obtenemos el valor de u:

ug = |Cyel *ulye) = |-Gt - &)| » 25 (44)
Por lo tanto
ug = | (e6 — &)| » 22 (43)

Debido al coeficiente de expansién térmica cubica del agua

Aplicando las derivadas parciales a la ecuacion (10) se tiene lo siguiente:
W =
Cp =55 = Volic — ) (46)

La incertidumbre estandar de la dilatacion térmica cubica del agua es:
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u(p) = 2x107%°C!
Con los valores de Cz y u(f), obtenemos el valor de u:
u; = |Cg| *u(B) = |V (Ec — §)| » 2x107¢ °C™*
Por lo tanto:

uy = |(Ec — &p)| » 2x107¢ °C™

Debido a la cantidad de agua afnadida o eliminada

Aplicando las derivadas parciales a la ecuacion (10) se tiene:

v

Cav = EYVAN

(47)

(48)

(49)

(50)

La incertidumbre debido a la cantidad de agua afiadida o eliminada es

dada por la incertidumbre expandida U4 (AV) del instrumento patron que se uso

para realizar este proceso de remocién o agregacion de volumen, puede ser un

medidor volumétrico de capacidad volumétrica pequefia, o un material

volumétrico de vidrio calibrado:

Ucal(AV)

u(AV) = .

Con los valores de Cny y u(AV), obtenemos el valor de ug:

Por lo tanto:

u8 - |1| * Ucal(AV)

Debido a la lectura del menisco

D

(52)

(33)

Aplicando la derivada parcial a la ecuacion (10) se calcula el coeficiente de

sensibilidad Cs:
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v
Smenisco — 96 menisco =1 (54)

La incertidumbre debida a la lectura del menisco se calcula de la siguiente

manera (considerando que proviene de una distribucion rectangular):

U(8menisco) = dé’g" (55)
Donde:
d - Division de escala del medidor a calibrar.
Ny - Numero de partes en que se puede dividir “d” visualmente.

Con el valor de Cs, .nisco Y U(Smenisco) S€ calcula el valor de uq, de la siguiente

manera:

d
Ug = |C6memsco| * u(dmenisco) =1x _\//% (56)

Por lo tanto:

s = |1]= Yng

Debido a factores adicionales

Hay algunos factores de incertidumbre adicionales que pueden contribuir

a la incertidumbre combinada:

. Burbujas de aire en el agua.
. Variacion en la cantidad de residuo liquido.
e Pérdida por gotas remanentes en el sensor de temperatura o evaporacion

(para evitar pérdidas por evaporacion, una buena recomendacion de laboratorio
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es cerrar la parte superior del medidor volumétrico a calibrar con una tapa;

cuando la calibracion se realiza con multiples entregas del medidor volumétrico

patrén, el llenado debe realizarse a través de una abertura mas pequefa)

En la tabla 3. se tiene un cuadro de incertidumbre debido a estos factores

externos, las cuales se consideraran para aportar a la incertidumbre estandar.
Tabla 3.

Valores de incertidumbre estandar para factores adicionales

J g 03 .
Factores de Volumen Nominal

incertidumbre

o 2L SL 10 L 20 L S0L 100L 200L 400L S00L 1000L 2000L
adicionales

Burbujas de
aire en el agua
(mL)

0.02 0.05 0.1 0.2 0.5 1

o
S
()]
(=)

20

Perdida por
evaporacion
(mL)

0.03 0.014 0.25 0.51 1.3 26 52 104 13 26 52

Variacion en la
cantidad de 024 045 055 0.68 1.7 34 68 136 17 34 68
residuo liquido
(mL)

0.29 0.514 0.9 1.39 3.5 7 14 28 35 70 140
TOTAL (mL) i

Por lo tanto, para la incertidumbre debido a factores adicionales, sera el
total que se muestra de la tabla 3. Y dependera de la capacidad volumeétrica del
medidor volumétrico a calibrar. Para el caso de medidores volumétricos cuya

capacidad volumétrica y escala este en galones, se tomara el valor de la tabla 3

convertido.

4.1.5 Presupuesto de incertidumbre del modelo matematico
El presupuesto de incertidumbre se obtendra de todas las fuentes
de incertidumbre detalladas en 4.1.4, las cuales seran representadas

en la tabla 4.
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Tabla 4.

Presupuesto de incertidumbre para calibrar un medidor volumétrico de 5 galones.

Valor

. N L. Funcion de . , Coeficiente de Contribucion
Magnitud (fuente  Estimad . Incertidumbre estandar R ; .
de incertidiralirey o densidad de w(5;) sensibilidad a la incertidumbre
7 probabilidad ! Ci wi(y) = ICil *u(6y)
Uy
Debido a la -
S 7 ; e | B I =
I‘L[:)(.llblllddd del Ve Normal N 1:" —5 Z(V(" ) [ - 1 , 1 W, - V_,-)Z
instrumento 2! - L e '
\ =
Debido al r—’—,—:"‘ u;
(t"l’ icado 2
medidor A IJ( ) Ve — AV —— (M)
volumétrico £ Rectangular ; +(hdmun)2 v, = S| | 6:7 :
patron \ V12 ' \JI +(—_\/ﬁ )
Debido a la
temperatura del - . — - Uz
. t Normal ult V - - _
instrumento P : ( D) l P(yp ﬁ)l = le()’p - B)I * u(tp)
patron
Debido a la
temperatura del —. : — = Uy
t Normal u(t % — _ _
instrumento a € ( C) I »(B YC)l = va (B - yc)l *u(ty)
calibrar
Debido al Us
o s 02+% o =FEET -5
dilatacion térmica Yp Rectangular —_— |-V, (¢ = £)] T
cubica del v12 * '—y”
medidor patrén V12
Debido al ug
cocﬁ_cncmc dc'* 0,2 *yc B . |_ (tref s t_c)|
dilatacion térmica Yc Rectangular = |-V, (7! =) 6.2
cubica del V12 * Serle
medidor a calibrar V12
Debido al u,
.coeﬁ.mem’c d? B Rectangular t-—¢ 2x107%°C! = 2% 105 ¢ A
. p\‘*C P
dilatacion térmica : |l7 (t_ _ t_)l
cubica del agua p\tc p
Usiniis 2
Debida a la (Ucertificado) (_ﬂ“kf‘c_“do)
cantldad.de agnd AV Rectangular k S [T] Ug = 5, . A2
afiadida o S deriva + (M)
eliminada +( Ji2 ) V12
Debido a la a a
lectura del Omenisco Rectangular —\/_ 1| Uy = —
. 3 V3
menisco
Debido a factores = _
sdisioiaies Sfactoraai  Rectangular u(sfact. adic.) 1] 10 = u(brace. adic.)
Incertidumbre combinada u 10
Z 2
u(y) = u; (¥)
=1
Incertidumbre expandida U= k*u(y)
e * U y

U((k = tgs 459 (Verf))
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4.2

4.2.1

Procedimiento de calibracion por el Método Gravimétrico

El método gravimétrico consiste en la obtencion del volumen en
funcion de la densidad del liquido y la masa del liquido contenido de la

descarga total del volumen nominal del instrumento bajo calibracion.

Equipos y materiales usados para el método gravimétrico

Los equipos usados para la calibracion de los medidores volumétricos
metalicos por este método seran patrones calibrados por una entidad
acreditada, y deberan cumplir los requerimientos técnicos de exactitud e
incertidumbre para el uso adecuado.

Para la calibracion se requiere lo siguientes patrones:

e Termdmetro Digital.
Como se indico en 4.1.1 el termdmetro para este procedimiento debera
tener una resolucion de 0,1 °C y una incertidumbre de calibraciéon de 0,1
°C.

e Balanza digital de clase Il.
Balanza digital de clase de exactitud Il cuya resolucién sea menor o igual
a 1/10 del error maximo permitido del medidor volumétrico a calibrar. En
la figura 7 se tiene la balanza de codigo de identificacion PT-BALD-11

cuya capacidad maxima es de 36 kg y division minima 0,1 g.
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Figura 7.

Balanza digital PT-BALD-11 cuya division minima es de 0,1 g.

4.2.2

Nota. Fotografia tomada en las instalaciones del laboratorio de
calibracion.

e Material volumétrico de vidrio.
Como se indic6 en 4.1.1 este instrumento sera usado para la
determinacion de la escala y el ajuste del menisco del medidor volumétrico
a calibrar.

e Termometro ambiental, para medir las condiciones ambientales.

e Higrometro, para medir la humedad relativa del medio ambiente.

e Barometro, para medir la presion atmosfeérica.

e Como liquido fundamental para la calibracion se requiere agua destilada

cuya conductividad sea menor o igual a 4 uS/cm.

Condiciones de calibracion

Previamente a la calibracion se debe verificar el estado fisico del medidor
volumétrico a calibrar. Para esto se llena completamente con agua potable para
verificar si existe o no fugas en las soldaduras, uniones, en el visor o en valvulas
del medidor. Si hubiese alguna condicion que no permita la calibracién del
instrumento (puede ser fuga, rotura, rajadura, suciedad, 6xidos, etc.), no se
procedera con la calibracion y por lo tanto se procedera a su devolucién.

Los datos y mediciones de la calibracion se anotaran en el registro de calibracién.
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4.2.3

Limpiar el medidor a calibrar con un detergente adecuado de tal manera que no
exista residuos de grasa ni cualquier otra sustancia en el interior, enjuagarlo por
lo menos 2 o 3 veces con agua destilada.

Como se trata de un instrumento tipo Ex podra mantenerse lleno con
agua destilada hasta poco antes de la calibracion o vacio, pero siempre el tiempo
suficiente para que alcance la temperatura ambiente (no menos de 60 minutos).
Un factor critico pero que influye sobre la exactitud de las mediciones en los
medidores con escala no automatica es el ajuste del menisco por lo que éste
debe efectuarse con mucho cuidado.

Otro factor critico es la medicion de la temperatura del agua, ésta debe
realizarse teniendo en cuenta el tiempo de respuesta del termémetro
El medidor volumétrico y la balanza deberan estar nivelados. Si no es asi, se
debe hacer la nivelacion utilizando los tornillos de ajuste o tomando las medidas

necesarias.

Proceso de calibracion
Para realizar el proceso de calibracion se deberan llevar a cabo las
respectivas tareas:

a) Anotar en el registro de calibracion indicando previamente, las
caracteristicas generales del instrumento a calibrar (alcance de indicacion,
marca, modelo, numero de serie, cédigo de identificacion). Si el instrumento
no presenta numero de seria (u otra identificacion) se le debe asignar un
numero de identificacion, el cual se graba en el instrumento y se anota en el

registro de calibracién.
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b)

c)

d)

e)

g)

h)

Registrar las caracteristicas de la balanza y del termometro, las condiciones
ambientales, el volumen a ser medido, asi como el error maximo permisible
asignado al instrumento.

Teniendo el medidor volumétrico lleno de agua destilada, vaciarlo dejando
escurrir el agua por 30 segundos. Luego no debe secarse por dentro, pero
si por fuera.

Llenar el medidor volumétrico con agua destilada, evitando la formacién de
burbujas en el interior. Si el medidor es de cero automatico llenar el medidor
hasta unos pocos milimetros por encima de la linea de indicacién nominal y
realizar el ajuste del cero con la valvula de ajuste automatico.

Si el medidor volumétrico no es automatico entonces realizar el ajuste del
menisco a la linea de indicacién, de preferencia con la ayuda de una pipeta
Pasteur u otra pipeta.

Coger el recipiente donde se descargara el agua, ponerlo en la balanza y
registrar su masa (masa del recipiente vacio).

Descargar el agua del medidor volumeétrico sobre el recipiente evitando las
salpicaduras. Cuando la descarga haya terminado, dejar escurrir por 30
segundos contados a partir de la primera gota que aparezca, salvo que se
especifique otro tiempo de escurrido.

Pesar el recipiente con agua y registrar la indicacion de la balanza.

Medir la temperatura del agua en el recipiente y registrarla. Para el caso en
el cual el medidor volumétrico a calibrar tenga una capacidad volumétrica,
convertido en masa, mayor a la capacidad maxima de la balanza a calibrar,
entonces se debera medir la temperatura al inicio de la descarga y al final
de la ultima descarga, estos dos valores se deberan promediar para obtener

el valor de la temperatura del liquido dentro del medidor a calibrar. La
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4.2.4

variacion de temperatura del agua con respecto al tiempo no debera exceder
en 1 °C/h entre la primera descarga y la ultima descarga.

j) Repetir los pasos del d) al h) hasta obtener por lo menos tres mediciones.

k) Determinar el valor de la division de escala como se detalla mas adelante,
siempre y cuando el medidor cuente con escala.

I) Al final de la calibracion se procedera a colocar los precintos de seguridad y

etiquetas.

Modelo Matematico
El modelo matematico que se usara para la calibracion de medidores

de clase 0,02 es la siguiente:

El volumen vertido por el instrumento en una sola medicién es V; a la temperatura

de referencia de 20 °C, esta dado por:

Vi = (i = 1ot) (5o=) (1 = 22) [ =y = (& — 20)]

Pwi—Pa

(58)

Donde:

Ir; : Lectura de la balanza cuando se pasa el recipiente con agua en la medicion

Io; :Lectura de la balanza cuando se pasa el recipiente vacio en la medicion i.

p. . Densidad del aire, calculada a las condiciones ambientales medidas
(temperatura, presion y humedad relativa).

p, :Densidad real de las pesas de la balanza cuando éstas son ajustadas a su
masa nominal, o densidad de preferencia para la cual han sido ajustadas

las pesas, o cuando se utiliza una balanza electrénica sin pesas, la

densidad (de referencia) de las pesas con las cuales ésta ha sido ajustada.
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Como generalmente no se conoce el valor, se puede considerar un valor
genérico que abarca todo el rango de densidad de pesas de acero
inoxidable: 7 950 kg/m3 + 140 kg/m?® (k=2)

pwi . Densidad del agua calculada a la temperatura t;, cuyo valor se puede
estimar segun el método sugerido en el anexo B.

y : Coeficiente de expansién térmica cubica del instrumento; su valor se puede
extraer del catalogo del fabricante de la marca del instrumento. Si no se
puede tener esta informacion, se podra asumir uno de los valores
mostrados en la siguiente tabla de acuerdo con el material del instrumento.

t; : Temperatura del agua en la medicion i. Para un medidor volumétrico de
capacidad volumétrica, convertido en masa, mayor a la capacidad maxima

de la balanza, entonces esta temperatura sera dada por:

_ tinicial; *tfinal;

i = : (59)

El volumen vertido por el instrumento a la temperatura de referencia de 20 °C

(V,0) se calcula como el promedio de los valores obtenidos en cada medicion:

1
VZO = NE?L‘I Vi + 6m

(60)
Donde:
N - Numero de mediciones realizadas.
Ot : Correccion por lectura de menisco, cuyo valor mas probable es cero,

pero su incertidumbre es diferente de cero.

La correcciéon encontrada D, estara dada por:

D = V3 = Vnom
Donde:
Voom - Volumen nominal indicado en el instrumento a calibrar, no tiene

incertidumbre por ser un valor de referencia.
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4.2.5 Calculo de incertidumbre

A continuacién, se procedera realizar el calculo de la incertidumbre, para lo

cual la ecuacion (58) debera tomar la siguiente forma:

De la siguiente ecuacion:

)(1-22)[1 -y = (t; — 20)] 61)

Vi = (I — lop) ( -

Pwi—Pa

Reemplazamos la ecuacion anterior en la ecuacién (6) tenemos lo siguiente:

Voo = %Z{Ll [(lfi — Io;) (;) ( == p—Z) [1=v &~ 20)]] +8n  (62)

Pwi=Pa P

Reemplazando la ecuacién anterior en el calculo del valor de D tenemos:

D = V30 = Vaom = (% s [(lfi =gy ) (;,v_il__pa) (1 - Z‘Z‘) (1= %:(f; ~ 20)]] + 5m) = Voo -(03)

La relacion funcional a partir de la cual se expresard el calculo de la

incertidumbre de la correccion del volumen dado por la ecuacion (63) estara dada

por:
D = f(Voo; Ig: lo; Pw: Pa: Pp: Vit Om) (64)

La incertidumbre estandar combinada u, de la correcciéon del volumen D se

puede calcular a partir de la formula de propagacion de incertidumbres:
ar1?
uc(D) = Xizy [6_Jq] *u?(x;) = T, CF +u?(x;) (65)

Donde:

Ci = g—D : Coeficientes de sensibilidad.
Xi
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X; : Magnitudes de influencia (V,o; If; lo; Pw: Pa: Pbi Vi t; Om).

u(x;) : Incertidumbre estandar de la estimacién de la magnitud de influencia
X;.
m : Numero de magnitudes de influencia (en este caso m = 9).

Desarrollando la ecuacion se tiene:

2 2 2 "
w0 = L] - + [T+ () + [ w0 + [5E

w(p) + [2L] +u2(on) + [2] o) + [ w2 + [Z] o) +
n [;s—fm]z * u?(6)

(66)

Donde:

n - Numero de veces que se hace el ajuste del menisco en una medicion.
Expresando la ecuacion de forma simplificada, se tiene:

u2(D) =u? +ud+ud+uf+ui+ul+ui+ui+nxul (67)

La incertidumbre expandida U, estara dada por:

U=k+Ju+ui+ud+ui+ui+ui+ui+ui+nsul (68)

Donde:

k = 2; factor de cobertura tomado para un nivel de confianza de

aproximadamente 95 %.

A continuacion, se detalla la manera de calcular cada término:
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Debido a la repetibilidad del instrumento

Aplicando las propiedades de las derivadas parciales a la ecuacion (63)
para el calculo de C1 y considerando una distribucion de probabilidad normal
para la incertidumbre estandar por repetibilidad, se obtiene:

af _
Voo

¢, = (69)

La incertidumbre por repetibilidad del instrumento se determina de la siguiente

manera:

u(Vyo) = \/iﬁ = \/N(Nl_l)Z’lv(Vi = V30)? (70)

Con los valores de C; y u(V,,); obtenemos el valor de u;:

u; = |G| *u(Vy) = |1] *\/N(N 1)ZN(V V30)? (71)

Por lo tanto:

u; = |1] *\/N(N 1)ZN(V V20)? (72)

Debido a la lectura de la balanza cuando se pesa el recipiente lleno de agua
Aplicando las derivadas parciales a la ecuacion (63) con respecto a I

para el calculo de C; se obtiene lo siguiente:

_9r

2= %1, (73)

= o =i () (-2 -y s - 200 =

Pwi~Pa Pb

N Vi
LN . S 74
N i=1 (’fi_loi) ( )

Por lo tanto, IC2l es dado por:

V.
G, | = X l

N =10 (75)
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Ahora calculamos la incertidumbre u(l;;); el cual es la incertidumbre
estandar de la lectura de la balanza cuando el recipiente esta lleno de agua. Su
valor se calcula reemplazando el valor maximo de la masa obtenida al pesar el
instrumento con agua de las N mediciones, en la ecuacion de la incertidumbre
de la balanza y dividiendo el resultado entre el factor de cobertura usado en la
calibracion de la balanza (generalmente k=2). La ecuacion y el factor de
cobertura mencionados se encuentran en al certificado de calibracién de la
balanza y esta forma de calculo corresponde a una distribucion de probabilidad
normal.

Teniendo el valor de ICzI y el valor de u(ly;), encontramos el valor de u, de la

siguiente manera:

N
b= 1(l, —1o

u, = |Gl »u(ly) = «u(ly) (76)

Por lo tanto:

2 YN
N e l(’f "’01)

U, =

Debido a la lectura de la balanza cuando se pesa el recipiente vacio
Aplicando las derivadas parciales a la ecuacion (63) con respecto a I

para el célculo de C; se obtiene lo siguiente:

af
al,

C3 = (78)

L A () (- 2) - 201 -

Ca =
37N Pwi—Pa

N {V 1 (’f—‘lo) (79)
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Por lo tanto, I1C3l es dado por:

1
1G51 = [FZia ] (80)

Iri=loi)
Ahora calculamos la incertidumbre u(/,;); el cual es la incertidumbre
estandar de la lectura de la balanza cuando se pesa el recipiente vacio. Su valor
se calcula de manera similar al caso anterior (distribucion de probabilidad
normal)
Teniendo el valor de I1Csl y el valor de u(/y;), encontramos el valor de u,

de la siguiente manera:

1 -Vi
uz = |G| *u(lg) = o fvzl'(,ﬂ_,oi) *u(ly) (81)
Por lo tanto:
1 -V
Uz = N ?I:l (Ifi'loi) * u(lo) (82)

Observacion: Comparando las expresiones para u, y usse deduce que la

unica diferencia esta en u(ly) y u(ly).
Ademas, como se sabe que la incertidumbre de una pesada es

directamente proporcional a la masa siempre se cumple que: u(/,) es menor que

u(ly).
Por lo tanto: uz < u,
Debido a la densidad del agua
Aplicando las derivadas parciales a la ecuacion (63) con respecto a pw
para el célculo de C4 se obtiene lo siguiente:

¢, ==L

= e (83)

1 av; _ 1 —ULi~Igd) Pa
o =5 215y = 201 (Gurpr) (1= 22) L=y = (6 - 200] =

1 onN -V

V211 Goipe) (84)
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Por lo tanto, 1C4l es dado por:

1 -V
Co = |= :'V=1 —
N (Pwi=Pa)

(85)

Ahora calculamos la incertidumbre u(p,,); esta incertidumbre se
calculara en el anexo B y tendra una distribucién de probabilidad normal.
Cuando la temperatura del agua se encuentra en el intervalo: 15°C <t <
27 °C y se mide con una incertidumbre estandar de 0,07 °C a 0,20 °C la

incertidumbre estandar u(p,, ), asociada al valor de densidad obtenido con

esta formula esta dado por la siguiente tabla 5.

Tabla 5.

Incertidumbre estandar de la densidad del agua (g/cm?)

Incertidumbre estandar de t (°C)

T (°C)
0,07 008 01 012 014 0,16 018 0.2

15 125 138 165 193 222 251 280 31.0
16 13.0 146 176 206 237 269 30.1 33
17 138 154 186 219 253 286 321 355
18 145 162 196 232 268 304 340 377
19 152 170 207 244 282 320 359 39.8
20 158 177 217 256 297 337 378 419
21 165 185 226 268 311 354 396 439
22 17193 236 280 325 370 414 46.0
23 178200 246 292 338 385 432 479
24 184 207 255 303 352 40.1 450 499
25 190 215 264 315 365 416 467 518
26 19.6 222 273 326 378 431 484 536

27 20,2 229 28.2 33.6 39.1 445 50.0 55.5

Nota. Tomado del procedimiento de calibracién PC-015 Edicién 2015.

Teniendo el valor de IC4l y el valor de u(p,,), encontramos el valor de u,
de la siguiente manera:

*u(py) (86)

1 -V
uy = |Gyl *u(py) = |2 XL, —
N (Pwi—Pa)
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Por lo tanto:

1 N =V
Uy = |- D, ———|
4 N =1 (l’wi'/’a) u(pw) (87)

Debido a la densidad del aire
Aplicando las derivadas parciales a la ecuacién (63) con respecto a pa
para el calculo de Cs se obtiene lo siguiente:

_ 9r
5 0pq

(88)

G =5 Z o = 22 (i~ 1) | () () + (=) (1 -2)| 1 -

y * (t; — 20)] (89)

Desarrollando tenemos:

1 1 1
CS & ;vazl V{ [ﬁu'z_/’a = f’b‘/’a] (90)

Por lo tanto, ICsl es dado por:

(90)

1 <N 1 1
Cs = I_Zizl Vi [ s s ]
N Pwi—Pa Pb=Pa

Ahora calculamos la incertidumbre u(p,); esta incertidumbre se calculara
en el anexo By tendra una distribucion de probabilidad normal.
La incertidumbre de la densidad del aire se calcular de la siguiente formula:

u(py) =

2

pa\/(Z,Z x1075)2 + (-4 x 1073u,)? + (10—3u,,)2 + (-9x 10 5u,)? + (O,4uxwz)
(90)
Teniendo el valor de ICsl y el valor de u(p,), encontramos el valor de us

de la siguiente manera:
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* U(pq) (91)

1 1
us = 1Cs| » upa) = |;va=1 Vi [pwz—pa B pb—pa]

Por lo tanto:

1 onN 1
Ue = |— A v/ [ — ]
. N Zl—l ‘lowi—pa  Pb-Pa

*u(pg) (92)

Debido a la densidad de las pesas
Aplicando las derivadas parciales a la ecuacion (63) con respecto a py

para el calculo de Cs se obtiene lo siguiente:

=l

" dps (33)

6
1 av; p | a
Ce = NZ?}:lm = ;Z{V:l([u — Igi) <GW:PTP§) [1—y=*(t—20)] =

R Y ViPa
N “1=1 pp(pp=pa) (94}

Por lo tanto, I1Csl es dado por:

= |tyN __ViPa
Co = |N 2121 op-po) 8

Ahora calculamos la incertidumbre estandar de la determinacién de la
densidad de las pesas u(p,); el cual se determina a partir de la incertidumbre
mencionada anteriormente, considerando una distribucién de probabilidad
normal.

Es decir: u(pp) = %9 kg/m3
Teniendo el valor de ICgl y el valor de u(p,), encontramos el valor de uq de la

siguiente manera:

1 Vip 140
us = |Gl xulpy) = |3 EiLa o 2| * = kg/m? (96)

Por lo tanto:
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_ |[Lyn ViPa 3
=iy _ViPa |, 70
Us = [N 2i=1pyp,-pl * 70 KO/M 57)

Debido al coeficiente de expansion térmica cubica del material
Aplicando las derivadas parciales a la ecuacién (63) con respecto a y para

el calculo de C; se obtiene lo siguiente:

ad
C;, = a—’; (98)

—dyN 9V _ lon (L’L)( _23) ) = 1N _Vi(20-t)
G =325y, = wlim oo (175, (B0~ 1) =32 5 g,

(99)

Por lo tanto, I1C7I es dado por:

C, = [Py vi@o-t)

N &i=17_,0(t,-20) (100)

Ahora calculamos la incertidumbre estandar del coeficiente de expansion
térmica cubica del material. Esta incertidumbre se determina considerando una
distribucién de probabilidad rectangular para la variacion maxima en el
coeficiente de expansion térmica cubica mencionada anteriormente. Como por
lo general solo se conoce el valore del coeficiente de expansion térmica cubica
del material dado por el fabricante, entonces se puede considerar como
incertidumbre el 10% del valor del coeficiente de expansion y a este le atribuimos

una distribucion de probabilidad rectangular quedando como incertidumbre

estandar lo siguiente:

u(y) = % (101)

Teniendo el valor de ICI y el valor de u(y), encontramos el valor de u, de la

siguiente manera:

1 Vi(20-t;) 0,1y
u; =Gl xu(y) = | ?’:1m e (102)
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Por lo tanto:

= |Lyy _ViR0-t) | 01y
U7 = |y &i=1 1-y*(t;—20) * 3 (103}

Debido a la temperatura del agua

Aplicando las derivadas parciales a la ecuacién (63) con respecto a t para
el calculo de Cg se obtiene lo siguiente:
of

Cg = T (104)

_lyN i 1N (__’ff"Oi)(&_ ) =1yN ~Viv
Co _Nzlzl at _NZ'=1 Pwi—Pa’ \Pb . V=W =1 1—ys(t;-20) {163)

Por lo tanto, I1Csl es dado por:

_|lynN -Viy
L = |NZ’=1 1-y=(t;—20) (106)

Ahora calculamos la incertidumbre estandar de la determinacién de la
temperatura del agua u(t); su valor se puede estimar a partir del certificado de
calibracion del termdémetro dividido entre su factor de cobertura.

Teniendo el valor de ICsl y el valor de u(t), encontramos el valor de ug de la

siguiente manera:

1 ~Viy¥y
Ug = ICBI * u(t) — |NZ{V=1 1__}“(;!—_20)| * u(t) (107)

Donde u(t) se determina como:

2 2 2 2
L Sterm Uterm Sterm Aterm
wo =[G e o) s ) () oo
Siendo:
sterm . Desviacion estandar obtenida en la prueba de repetibilidad del

termometro. El valor de 10 que se acompafa a la s;erm €S €l numero de

mediciones realizadas en esa prueba.
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Uierm - Incertidumbre indicada en el certificado de calibracion del termémetro.
ke.erm : Factor de cobertura indicado en el certificado de calibracion del
termdmetro digital.
bierm - Deriva del termometro a través del tiempo.
Qerm - Aproximacion de la lectura del termémetro realizada por el metrélogo.
Se determina como la mitad de su resolucion
La incertidumbre expandida del valor medido Ut se calcula como:
U =2 xu(t) (109)
Donde se ha considerado una distribucion de probabilidad normal, un

factor de cobertura de k=2. Para un nivel de confianza aproximadamente del 95

%. Por lo tanto:

P S |
u8 - N i=1 1—y*(t,-—20) *u(t) (110)

Debido a la lectura del menisco en el instrumento

Aplicando las derivadas parciales a la ecuacién (63) con respecto a 0m

para el calculo de Cs se obtiene lo siguiente:

Co =L =1 (111)

T 96m

Ahora calculamos la incertidumbre estandar de la lectura del menisco

u(8,,); su valor se puede estimar de la siguiente manera:

u(S,y) = % (112)

Donde:

a : Semiancho de una distribucién rectangular de valores posibles en la lectura

del menisco (ver seccion 4.3.7 de la “Guia para la expresion de la Incertidumbre

de la Medicion”
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Teniendo el valor de ICql y el valor de u(é6,,), encontramos el valor de u, de la

siguiente manera:

Ug = |Col * u(8) = 1] * = (113)

Por lo tanto:

a

u9=|1|*\/§

(114)

4.2.6 Presupuesto de incertidumbre del modelo matematico

El presupuesto de incertidumbre sera dado de todas las contribuciones

anteriormente calculadas, y se expresara en la tabla 6.

Tabla 6.

Presupuesto de incertidumbre para la calibracion de un M.V. de 5 galones

Magnitud Valor Funcidén Incertidumbre  Coeficiente de  Contribucion a
(Fuente de estimado  densidad de estandar sensibilidad C; la incertidumbre
1certidumbre) Xi probabilidad u(x;) u;(y) = 1G] * u(x;)
Repetibilidad Normal 2 1 = ] 5
le] instrumento V20 Vn 1l . Vn
Lectura de la 4 N v u,
valanza cuando i 1¢ v,
I Normal u(/ S . =|-
se pesa el ! () N & (I — Ioi) N;(Iﬂ )
ecipiente lleno . utl)
Lectura de la L& " U
valanza cuando —Vi 1 -V
I Normal u(ly) e § | = Y
se pesa el . . N4 (Iri — Ioi) N; (i = 1os)
ecipiente vacio » * u(lg)
N Uy
Densidad del ! Z =} iy v
Normal u - ) — = |
agua Pw (ow) N L (i = pa) ‘uz’%m =0
1:§:V 1 us
. PO Pl W
Densnflad del i, Normal u(pg) = PaTR N;V‘ [pw,- ~ Pa
aire 1 ] 1
Pb = Pa _m—pJ wps)
u(pb) 1 V. Ug
Jensidad de las Normal kg _Z iPa 19 Vipg kg
pesas Po =70 3 N Lipy(py = pa)| = N;pb(ph—pn) 0




Coeficiente de uoo
) 52 N 1 V(20 —
expansion A e 15 Vi20-1t) £t
cubica del y Rectangular ) 73 N,_:l——l-y(t.—ZO) yN' 1—y(t, - 20) 20)
material '3
N Ug
"emperatura del v lz —Viy 1S vy o
b t Normal u(t) = E NZ Ty -20) - W2 T
a a
L;Cé:?:cie] Em Rectangular u(bpy) = NE 1] ug = |1 * NEi
Incertidumbre estandar combinada
9
u(y) = Z 2“12

i=1

Incertidumbre expandida Uy=2) = k * u(y)

9
U=2+ (Z cfu,-z)
i=1
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CAPITULO V: RESULTADOS Y ANALISIS

Se presentan los resultados que son obtenidos en la calibracion de dos
medidores volumeétricos metalicos de clase 0,1 y 0,02 calibrados por el método

volumeétrico y gravimétrico respectivamente.

5.1 Datos obtenidos para el procedimiento de calibracion de un medidor

volumétrico de clase de exactitud 0,1 para la validacion del método.

Los siguientes datos fueron obtenidos en el proceso de calibracién de
un medidor volumétrico de 5 galones de clase de exactitud 0,1.

La validacion del método se realizara usando el parametro de
veracidad, para esto se debera realizar la comparacion de los datos
obtenidos con un laboratorio acreditado por el INACAL. EIl laboratorio
acreditado fue el primero en realizar la calibracién del medidor volumétrico

metalico (serafin). La tabla 7 muestra los resultados obtenidos en el proceso
de calibracion

Tabla 7.

Valores de la temperatura del agua en M.V.P y M.V.C.

N° de descargas  Temperatura del Temperatura del Volumen leido
M.V.P. M.V.C. enel M.V.C.
°C) °C) (gal)
1 225 225 5
1 22,3 222 5
1 22.1 22,0 5
1 22.1 22,0 5
1 22,1 22,1 5
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Con los valores obtenidos, se procede a calcular los volumenes
determinados en cada proceso de medicion. Para lo cual usaremos la
ecuacion:

Ve = NV,[1 =y, (top — tp) + B(tc — t,) + vc(t — to)] + AV

Reemplazando los valores obtenidos para cada proceso de medicién, se
deberan tomar los valores medidos mas sus respectivas correcciones.

Para el caso del termometro se deberan tomar las correcciones de su
certificado de calibracién, las cuales se muestran en el anexo A. Del mismo modo
se debera tomar las correcciones obtenidas en el certificado de calibracién del
medidor volumétrico patrén.
1er Volumen Obtenido

El valor del volumen obtenido en este proceso se determina de la
siguiente manera:

Ve = NV, [1 =y, (top — £5) + B(tc — t) + ve(t — to)] + AV

Para determinar el valor del volumen, es necesario calcular el valor de los

siguientes parametros corregidos:

Medidor Volumétrico Patron V,.

Temperatura del agua del medidor volumeétrico patrén ¢,,.

Temperatura del agua del medidor volumétrico a calibrar ¢..

Coeficiente de expansion térmica cubica del medidor volumeétrico patron y,,.
Coeficiente de expansion térmica cubica del medidor volumeétrico a calibrar y..

Coeficiente de dilataciéon térmica cubica del agua g,,.

El valorde N = 1, este valor es debido a que solo se usara una sola vez el medidor

volumétrico patrén para realizar el llenado completo del medidor volumétrico a

calibrar.
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Segun el certificado de calibracion del medidor volumétrico patrén es:

La temperatura del agua en el medidor volumétrico patrén t,, es:

V, = 5,0000079 gal

t, =225°C

Para realizar la correccion del valor de temperatura del termometro patron, se

debera usar su certificado de calibracion, para lo cual tenemos la Tabla 8.:

Tabla 8.

Resultados del certificado de calibraciéon del medidor volumétrico patron.

Indicacion Temperatura
del Correccion Convencionalmente Incertidumbre
termometro (°C) Verdadera
(€°) (°C)
15.0 0.00 15.0 0.08
20.0 0.00 20.0 0.08
25.0 0.00 25,0 0.08
30.0 0.00 30.0 0.08
34.9 0.10 35.0 0.08

Se procede a realizar el ajuste lineal para obtener los coeficientes de

interpolacion, Como se muestra en la grafica 1 7. Se realizo la curva de

interpolacion obteniéndose lo siguiente:

Figura 8

Interpolacion de los resultados de calibracion del termometro digital patron

0.1
0.1
0.1
0.1
0.0
0.0
0.0
00 0

y = 0.00000695231x" - 0.00062570826x° + 0.02068313424x” -
0.29721142476x + 1.56427065662
R? = 1.00000000000

5

Indicacion vs Correccidn

10

40

Estos coeficientes serviran para encontrar las correcciones a diferentes
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(pero dentro del rango de calibracion del termémetro) temperaturas. Por lo tanto,
del grafico se tiene que los coeficientes son:

ap = 1,56427065662
a, = —0,29721142476
a, = 0,02068313424
a; = —0,00062570826
a, = 0,00000695231
Con estos coeficientes obtendremos la correccion correspondiente a t, =
22,5 °C, de la siguiente manera.

Correccion = 1,56427065662 — 0,29721142476x22,5
+0,02068313424x22,5% — 0,00062570826x22,53
+0,00000695231x22,5*

Correccion = 0,002443171567

Una vez obtenido la correccion, se procede a calcular el valor de la
Temperatura Convencionalmente Verdadera (T.C.V.) de la siguiente manera:

T.C.V.=22,5+0,002443171567 = 22,502443171567
T.C.V.=22,502443171567 °C

Por lo tanto, se tiene:

t, = 22,502443171567 °C

Por lo tanto, se tiene la temperatura promedio igual a la temperatura del
medidor volumétrico patrén, esto se hace porque solo se realizé una sola medicién.
Ahora se procede a realizar la medicién de la temperatura del medidor volumétrico
a calibrar, obteniéndose el valor indicado en la tabla 7 el cual es:

te = 22,5°C
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El valor de la temperatura es el mismo que la del medidor volumétrico a
calibrar, por lo tanto, su correccién sera la misma.
El valor de la temperatura corregida sera entonces:
tc = 22,502443171567 °C
Con los dos valores obtenidos se determina los valores de la temperatura promedio
de ambos medidores, esto se hara para determinar el coeficiente de dilataciéon

cubica del agua B.

. _tott,
promedio — 2

Remplazando los valores se tiene:

22,502443171567 °C + 22,502443171567 °C
tpromedio = 2

= 22,502443171567 °C

Por lo tanto:
toromedio = 22,502443171567 °C

Con el valor obtenido se determina el coeficiente térmico cubico del agua B.
Para lo cual usaremos la ecuacion:

p = (-0,1176t* + 15,846t — 62,677)x107°
Reemplazando los valores obtenidos se tiene:
B =0,000234349°C~?!

Con todos los datos obtenidos anteriormente, y considerando que el
coeficiente de expansién térmica del medidor volumétrico patron y a calibrar es
0,0000552 °C'y 0,000033 °C", respectivamente. Se determinara el primer
volumen del medidor volumétrico a calibrar el cual es:

Ve = 5,0000079 [1 — 0,0000552(20 — 22,70240846)
+0,000234349(22,2857282 — 22,70240846)
+0,000033(20 — 22,2857282))]
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Ve = 5,000286 gal
Por lo tanto, para la primera medicion obtenida se tiene que el volumen del
medidor volumétrico a calibrar es:
Ve = 5,000286 gal
De la misma manera que se obtuvieron los datos de la primera medicién, se
obtuvieron los datos de las 4 mediciones restantes, las cuales son las siguientes:
2da Medicion
Ve = 5,000164 gal
3ra. Medicién
Ve = 5,000143 gal
4ta. Medicion
Ve =5,000143 gal
5ta. Medicion
Ve = 5,000241 gal
Con los resultados obtenidos, elaboramos la tabla 9. Considerando que
en cada proceso de medicion se respetaron los pasos que conlleva realizar para
obtener el volumen deseado.

Tabla 9

Resultados obtenidos en cada una de las mediciones realizadas al M. V.C.

Volumen obtenido del

N°.d'e' Volumemobienido el M.V.P. por certificado

Medicion M.V.C. de calibracion

1 5,000286 5.0000079

2 5,000164 5,0000079

3 5,000143 5,0000079

4 5,000143 5,0000079

5 5,000241 5,0000079
Volumen promedio de las 5 mediciones 5.0002

del M.V.C.

Nota. El volumen promedio fue redondeado al cuarto decimal.
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Como se observa en la tabla, se tiene el volumen promedio de las 5
mediciones del medidor volumétrico a calibrar.

Con los resultados obtenidos, realizaremos la prueba de la normalidad de
Anderson-Darling, para tal efecto usaremos el programa MINITAB. El cual se
muestra en la figura 8.

Figura 9.
Prueba de normalidad de los valores de volumen obtenidos en la calibracion del

MV.C.

« VOLUMEN DEL M V.C.

VOLUMEN DEL M.V.C.

g |
i f/ pen sy |

4.

P ST SO |
5,00000 5,00005 5,00010 500015 s,o&azo 5,00025 5,00030 5,00035
VOLUMEN

Como se observa en la figura 9 los datos obtenidos presentar normalidad,
y esto se demuestra pues el p-value es mayor a 0,05.

Como se sabe, el volumen nominal del medidor volumeétrico a calibrar es
de 5 galones, entonces el volumen obtenido debera compararse con el volumen
nominal, de la misma forma la incertidumbre de calibracién se incluira en la tabla

10. Se podra verificar estos datos en el anexo A.

78



Tabla 10.

Volumen, correccion e incertidumbre obtenidos del M.V.C. por el laboratorio

evaluado

Volumen Volumen Incertidumbre de

. Obtenido en la Correccion del la medicion del
Nominal del : i

M.V .C calibracion del M.V.C. volumen del

&Li ) M.V.C. (L) M.V.C.
(L) (L)
18.9271 18.9278 0.0007 0.0067

En el proceso de calibracion se encontré que la division de escala
corresponde a: 15,14 ml. Es decir, corresponde al 0,080 % del volumen
nominal.

Los valores obtenidos por el referente son dados por la tabla 11. Estos podran
verificarse en el anexo A.

Tabla 11.

Volumen, correccion e incertidumbre obtenidos del M.V.C. por el laboratorio

referente
Vol Volumen Incertidumbre de
© _umen Obtenido en la Correccion del la medicion del
Nominal del . .,
M.V.C calibracion del M.V.C. volumen del
iL- ) M.V.C. (L) M.V.C.
) (L) (L)
18,9271 18.9272 0.0001 0.0057

Nota. Estos resultados se podran encontrar en el anexo A de este informe.

Con los resultados obtenidos por ambos laboratorios, se procede a determinar

el error normalizado para validar el procedimiento usando el parametro de la

veracidad.

Para lo cual usaremos la siguiente expresion:
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Donde:
E, : Error Normalizado.
x : Resultado de medicién obtenido por el laboratorio participante.

X : Resultado de medicion obtenido por el laboratorio de referencia.

Uiap . Estimacion de la incertidumbre expandida de mediciéon del laboratorio
participante.

Urer - Estimacion de la incertidumbre expandida de mediciéon del laboratorio
referente.

El criterio del error normalizado determina el desempefio de acuerdo con
los valores obtenidos donde:
|E,| < 1,0 DESEMPENO SATISFACTORIO
|E,| > 1,0 DESEMPENO INSATISFACTORIO
Para evaluar el error normalizado se tiene los respectivos laboratorios

(referente y participante)

Reemplazando los valores obtenidos de la correccion e incertidumbre de

cada uno de los laboratorios participantes, se tiene:

0,0007 — 0,0001

= = 0,068 = 0,07
J/0,00672 + 0,00572

Como se logra observar, el valor de E, es menor a 1, por lo tanto, se logra

demostrar que el procedimiento de calibracion implementado es veras.

80



5.2 Datos obtenidos para el procedimiento de calibracion de medidores

volumétricos por método gravimétrico

Para la validacion del procedimiento de calibracion por el método
gravimétrico, se realizaron calibraciones del medidor volumétrico de clase de
exactitud 0,02.

Se procedera a seleccionar los parametros de validacion establecidos por la
directriz DA-acr-20D, las cuales nos serviran para evaluar los criterios de
aceptacion. Los parametros elegidos para realizar el proceso de validacion de este
procedimiento son:

e Veracidad
e Precision
e Incertidumbre

A continuacion, se pasara a evaluar cada uno de los parametros, tal como

se establece en la directriz DA-accr-20D y el procedimiento.

Veracidad

Para evaluar este parametro sera necesario realizar la prueba de normalidad

de los datos obtenidos en la calibracion.

Para este propésito se necesitara los datos obtenidos en la calibracion del
medidor volumétrico de clase 0,02 y cuyo codigo de identificacién es PT-MVOL-02.
Los datos obtenidos en la calibracion son sacados de la hoja de calculo del
certificado de calibracién VF23-0012 (ver anexo A) del medidor volumeétrico PT-

MVOL-02, los cuales son dados en la tabla 12.
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Tabla 12.

Resultados obtenidos en la calibracion del medidor volumétrico PT-MVOL-02.

Datos de la calibracion

5.00056

5.00052

5.00070

5.00068

5.00048

Con estos valores realizamos la prueba de normalidad, para tal propoésito
usamos Shapiro-Wilks tal como se aprecia en la figura 9.
Figura 10.

Prueba de normalidad de los resultados obtenidos en la calibracion del PT-

MVOL-02

D Ty o T e o A T PR I T o EA R TR IS R Tl AT O~ 4

& Probsbility Plot of KOSSOMET

Probability Plot of KOSSOMET

Percent
.3 BEBESIE B2
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Como se logra observar en la grafica, los datos presentan normalidad ya que el p-value

es mayor a 0,05.
Ahora se procedera a determinar el error normalizado, para esto se tiene los
resultados de las calibraciones del medidor volumétrico PT-MVOL-02, por LO JUSTO S.A.C.
el cual es un laboratorio acreditado en esa magnitud y hara el papel de laboratorio referente,
y por el laboratorio de calibracion el cual sera el laboratorio para evaluar.
En la tabla 13. se tiene las caracteristicas técnicas del instrumento a evaluar.
Tabla 13.

Instrumento a evaluar

MARCA KOSSOMET S.A.C.
MODELO MVP.5GAL

N° DE SERIE 0007

VOLUMEN NOMINAL 5 galones

CLASE DE EXACTITUD 0.02
COEFICIENTE DE

0.0000552 1/°C
DILATACION TERMICA

Los datos obtenidos por parte de ambos laboratorios son presentados en la tabla 14.

Tabla 14.

Resultados obtenidos por ambos laboratorios de calibracion.

LABORATORIO Volumen (ml) Incertidumbre (ml)
LABORATORIO A
18929.3 1.2
EVALUAR
LO JUSTO S.A.C. 18927.4 29
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Para evaluar el parametro de la veracidad, se debera calcula el Error Normalizado (En), el

cual es dado por:

|Xeva = Xref.l

2 2
fueva + Uz,

El criterio del error normalizado determina del desempefno de acuerdo con los

E, =

valores obtenidos donde:
|E,| < 1,0 DESEMPENO SATISFACTORIO
|E,| > 1,0 DESEMPENO INSATISFACTORIO
Reemplazando los valores obtenidos por las calibraciones de cada uno de los

laboratorios, se tiene:

_118929,3ml — 189274 ml| _ e
J@,2mbhZ + (29 ml)? ‘

n—

Como logra observarse, el valor del error normalizado es menor a 1, por lo tanto,
el resultado es SATISFACTORIO.

Segun el resultado obtenido, concluimos que el procedimiento a validar es veraz.
Precision

Este parametro se medira evaluando el método de rangos el cual es un estudio
de medidores de variables modificado el cual ofrece una aproximacion rapida de la
variabilidad de las mediciones, este método utiliza dos calibraciones que realizan 5
mediciones en cada calibracién. El rango es la diferencia absoluta entre cada medicion y

luego se calcula el promedio de rangos. Se tiene entonces los siguientes datos de las

calibraciones en la tabla 15.
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Tabla 15.

Datos obtenidos en las calibraciones del medidor PT-MVOL-02

Datos de la calibracion

VF23-0012 VF23-0019
5.00056 5.00064
5.00052 5.00078
5.00070 5.00065
5.00068 5.00023
5.00048 5.00011

Calculamos el rango de la siguiente manera:
Tabla 16.

Obtencioén del rango

Datos de la calibracion

A : VF23-0012 B: VF23-0019 Rango=A -B
5.00056 5.00064 -0.00008
5.00052 5.00078 -0,00026
5.00070 5,00065 0.00005
5.,00068 5.,00023 0,00045
5.00048 5.00011 0,00037

Promedio de rangos 0,00011

El promedio de los rangos se determin6 de la siguiente manera:

_ R
R = Z—Si = 0,00011



Calculamos el RRG, el cual se determina como:

[R| 0,00011
RRG = — =

& 119105 = 0,000089

El valor de d;, se determind en base de la tabla C1 del apéndice C del MSA Analisis
de Sistemas de Medicion.

Con el valor de RRG, determinamos el valor del %RRG de la siguiente manera.

RRG
Desviacion Estandar de Referencial

%RRG=< )*100

La desviacién estandar de referencia es el valor encontrado en la calibracion del

medidor de numero de certificado VF23-0012, el cual es:

s = 0,000098
Con este valor calculamos el %RRG:
%RRG (0‘000089) 100 = 91,2%
— — * —
i 0,000098 e

El valor encontrado indica que e tiene una coincidencia del 91,2% de los valores,

demostrandose la repetibilidad de los datos.

Otra forma de determinar el parametro de la repetibilidad es usando el estadistico
de t-Student.

Para eso se plantea la siguiente hipotesis nula, igualdad de las varianzas:

HO: o2x = o’y (igualdad de varianzas)

HO: o?x # 6y (desigualdad de varianzas)

Para este proposito se realizé el calculo de la normalidad de los datos encontrados

en las calibraciones, para esto se usara los datos de la tabla 16
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Calculamos el RRG, el cual se determina como:

|[R| _ 0,00011
d;  1,19105

RRG = = 0,000089

El valor de d3, se determiné en base de la tabla C1 del apéndice C del MSA Analisis
de Sistemas de Medicion.
Con el valor de RRG, determinamos el valor del %RRG de la siguiente manera.

RRG
Desviacion Estandar de Referencial

%RRG = ( ) * 100

La desviacion estandar de referencia es el valor encontrado en la calibracién del

medidor de numero de certificado VF23-0012, el cual es:

s = 0,000098
Con este valor calculamos el %RRG:
%RRG (0’000089) 100 = 91,2%
—_— ———— * o
0 0,000098 e’

El valor encontrado indica que e tiene una coincidencia del 91,2% de los valores,
demostrandose la repetibilidad de los datos.

Otra forma de determinar el parametro de la repetibilidad es usando el estadistico
de t-Student.

Para eso se plantea la siguiente hipé6tesis nula, igualdad de las varianzas:

HO: 6°x = 6y (igualdad de varianzas)

HO: 6°x # oy (desigualdad de varianzas)

Para este propésito se realizé el calculo de la normalidad de los datos encontrados

en las calibraciones, para esto se usara los datos de la tabla 16
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Para los datos obtenidos por el operador A, se tiene:

Para la determinacion de la normalidad se us6 Saphiro — Wilk

‘igura 11

>rueba de normalidad de los datos obtenidos por el operador A.

v- f IS
Probability Plot of VF23-0012
Normal
99
Mean 5001
StDev 000009757
95 N <
; R 0960
20 o P-Value ~0.100
80
70 .
€ e
v S0 L
e
30 ..
20 e
.
10 P
5
;,M! ’ 5,0004 $,0005 5.0006 5.0007 5,0008
VF23-0012

Como se logra ver, los datos presentan normalidad, ya que el p-value es mayor a

0.05.

Para los datos obtenidos por el operador B, se tiene:
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Figura 12

Prueba de normalidad de los datos obtenidos por el operador B.
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Como se logra ver, los datos presentan normalidad, ya que el p-value es mayor a 0,05.
Ahora se determinara, la repetibilidad, para eso se usara el estadistico de t-student
obtenido en el programa Excel, de la siguiente manera:

Tabla 17.

Prueba t para dos muestras suponiendo varianzas iguales

Prueba t para dos muestras suponiendo varianzas iguales

VF23-0012 VF23-0019
Media 5,000595 5,000442
Varianza 1.2367E-08 1.0422E-07
Observaciones 4 4
Varianza agrupada 5.8296E-08
Diferencia hipotética de las medias 0
Grados de libertad 6
Estadistico t 0,89323572
P(T<=t) una cola 0.20306482
Valor critico de t (una cola) 1,94318028
P(T<=t) dos colas 0,40612964
Valor critico de t (dos colas) 2,44691185
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Como se logra ver, el p-value es mayor a 0,05, y el valor del t calculado es menor
al t critico.

Con este resultado se acepta la hipotesis nula, el cual indica que las varianzas son
iguales.

Por lo tanto, se demuestra que el método cumple con la repetibilidad.
Incertidumbre

Este parametro se determina usando el valor de la incertidumbre encontrada en la
calibracion, el cual deberd ser menor o igual a error maximo permitido del

instrumento a calibrar, es decir:

U<-E. M.P.

Calculando el E.M.P. del medidor volumétrico se tiene:
El medidor volumétrico es de clase 0,02 por lo tanto, su error maximo permitido
sera:
E.M.P.=0,02% * V,
V, = 5 gal
Reemplazamos el valor, se tiene:

E.M.P.=0,02% * 5 gal = 0,001 gal
1
U< 3* 0,001 gal = 0,0003

0,00032 gal < 0,00033 gal

Con el resultado obtenido se logra demostrar que la incertidumbre encontrada en el

proceso de calibracion es menor que la tercera parte del error maximo permitido.
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5.3 Resultados comerciales obtenidos y proyeccion

IMPLEMENTACION DE SERVICIO DE CALIBRACION DE MEDIDORES
VOLUMETRICOS:

Se muestra los resultados de la implementacion del servicio de calibracion
de medidores volumétricos aun como un servicio no acreditado, lograra un
aproximado de 0.08% hasta el mes de Setiembre del afio 2024, con relacion a
los afios 2022 y 2023

La proyeccion estimada en servicios para el afio 2025, ya implementado y
acreditado el servicio es de 3%, el cual representa alrededor de 20 a 30

Medidores Volumétricos por mes tal como se muestra en la tabla 18.

Tabla 18

Proyeccion comercial para el afio 2025 debido a la acreditacién del procedimiento

implementado.
PROYECCION 2025
% de Participacion de
EQUIPOS Venta 2025 (Ene —Sep)
MEDIDOR VOLUMETRICO 3.00%

Nota. % de Participacion = Venta de Servicio especifico / Venta Total. Valores
obtenidos del area comercial.
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Figura 13
% de Participacion de Venta Anuales por Servicios de Calibracion de M.V.M. (Enero-

Setiembre)

% Participacion de Ventas Anuales por servicio
de calibracion de M.V.M (Enero- Sept)

3.50%
3.00%

2.50%

1.50%

1.00%

- IIIIII
0.00%

2023 2024 2025

% de Participacion = Venta de Servicio de Medidores Volumétricos Mayores a 5

galones / Venta Total

91



CONCLUSIONES

Debido a la implementacién del procedimiento de calibracién de medidores
volumeétricos se logré obtener un incremento de ventas del servicio de manera
porcentual, y con una mejor proyeccion de ventas para la empresa KOSSODO
METROLOGIA S.A.C. para el ario 2025.

Se logré implementar un procedimiento propio para la empresa KOSSODO
METROLOGIA S.A.C. llevando a esta a ser un pocas de las empresas que
brindan este servicio en el mundo de la Metrologia.

Se logré implementar y validar un procedimiento de calibracion de medidores
volumétricos metalicos de mejor exactitud (clase 0,02) por el método
gravimetrico.

Esto nos llevara a ser la tercera empresa a nivel nacional que brinda este tipo
de servicios. Con este servicio la empresa ahorrara gastos econémicos para
calibrar sus propios patrones y también sera un plus econémico para calibrar

patrones de empresas que cuenta con clase 0.02.
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RECOMENDACIONES

Se recomienda ampliar los alcances de calibracion para estos dos procedimientos
y lograr su acreditacion para abarcar en su totalidad el mercado metrologico de
estos tipos de instrumentos.

Se recomienda concluir con el proceso de acreditacion, esto para posicionarse
como una de las empresas que realiza la calibracion de medidores volumétricos
metalicos por el método gravimétrico.

Se recomienda podra ampliar los servicios de calibracion a diferentes equipos
relacionados a grandes volumenes, tales como tanques verticales, tanques

horizontales y cisternas.
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ANEXO 1
CERTIFICADOS DE CALIBRACION E INFORME BILATERAL

Certificado de calibracion del termémetro PT-TDIG-01. Datos Técnicos.

z INACAL
¥\ Sociedad de Asesoramiento Técnico S.A.C. ((Cé-_ -_e.-:._)
LABORATORIO DE CALIBRACION ACREDITADO POR EL
ORGANISMO DE ACREDITACION INACAL - DA S
CON REGISTRO N° LC-014
CERTIFICADO DE CALIBRACION N° LT-0448-2023
SERV - 04492023
Pag. 10e2
1. Chente KOSSODO METROLOGIASAC. e %0 o -
que - ae
Direccién - Jr. Chota o, 1901 Corondn de Limm - Limn - Limi - (ot e & S e o=
Lima e o e -
base a ©s en
e in S momenio ¥ & s Condcines en
2. instrumento de Medici5n : TERMOMETRO DE INDICACION DIGITAL G 20 N e e e
Marca - TRACEABLE G e i i vt o
Modelo . 4000CC szl Aaggmsci= ~ -
Numero de Serie 01732475 Este cotificace de Cafbracion 300 puede ser
compietamenie y Sin modficaciones
Procedencia No indica = e on peevia ¥
Intervalo de Indicacion . 250,000 °C a 150.000 °C S SR AT
o SAT EAC. no se oe los
Resolucion :01°C ™ que @ uso e e
mestumenio © OGIPO. ~n or wne corecs
al‘ls _ No inds z‘-a——-o-!—.—-
Identficacion : PT-TDIG-01 -" © certficato de Cafbracion sin is frma gt del
de SAT
3. Fechay Lugar de calibracién
Fecha de Calibracion : 2023-05-12
Lugar de Calibracion :Lab i de Temp yHumedad de SAT SAC.
a

» WM7&R. “Procedimiento para la

S. Trazabilidad :
mmauwmw;mm.mumuym»m
rdancia con el Sish jonal de Unidades de Medida (S1).
Instumento patron Cortiicaco de calibracion N*

Termdmetro de cbdigo LT-T-16 con incertidumbre desde 0.019 °C

LT-305-2022 del INACAL-DM.

Termometro de cbdigo LT-T-19 con incertdumbre desde 0.008 °C

4500018013 de Fluke Corporaton.

~—

6. Condiciones Ambientales
Temperatura ambiental Minima 213 °C Mioma: 227 °C
Humedad relativa Minima 58 %hr Micoma: 63 %Nhr
Fechs de emision: 20230817
Frmac
R Quite Rarmos
177052023 19:08

Jefe de Laboratorio de Temperah

IR ALIERANTE CUBSE MW" 2650 LIMA 94 - LIMA . PERD - TELEFONC: 2088280 Anexo 30

Emat

U

Certificado de calibracion del termémetro PT-TDIG-01. Pag. 2. Resultados.



f LABORATORIO DE CALIBRACION ACREDITADO POR EL
ORGANISMO DE ACREDITACION INACAL - DA
CON REGISTRO N° LC-014

Sociedad de Asesoramiento Técnico S.A.C. ((@__ ol

Certficado de Cafbracion N° LT-0448-2023

Pag.2ae2
7. Resultados:
INDICACION DEL TEMPERATURA-
SICERTIOUNERE
TERmOmETRO ol CONVENCIONALMENTE
- <)

ec) VERDADERA {°C )

5.0 0.00 15.00 008

20,0 0.00 20,00 0.08

250 0.00 25.00 0.08

30.0 .00 30.00 0.08

39 a0 35.00 0.08

w (TCV) resuts e W remcion:
TV o -
w - - - por e fSactor de CoDErtUrE b=2, de
moade aue o » un mvel de ContenEs dei 95 %.
8. Observaciones:
- Se coloco una etiqueta autoadhesiva de color naranja con Ia indicacion "CALIBRADO™.
- Antes de ta calibracion no se realizd ningun tipo de ajuste al instrumento.
- La profundidad de inmersion del sensor fue de 8 cm.
- Bl tiempo de estabiizacion no menor 3 5 munutos.
- Laidentificacion PT-TDIG-01; Se encuentra grabada en una eliqueta adherida a sensor extraible.
- (") Lacalibracion se realizd con resolucion seleccionada de 0.1 °C.
- (**) La identificacion se encuentra grabada en una etqueta adhenda al instrumento.
FIN DEL DOCUMENTO
F-OM-08/Sta iagosto 2021

SR ALSRANTE OUIBSE W° 2630 LERA %4 . LISA - PERY - TELEFORC: 205.8280 Anexo 30

Eomait c3peru@tatper. oom oo
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Certificado de calibracion del Medidor Volumeétrico Patron PT-MVOL-02. Datos

Técnicos

ORGANISMO DE ACREDITACION INACAL-DA = " -
CON REGISTRO N* LC - 002

A LOJUSTO LABORATORIO DE CALIBRACION ACREDITADO POR EL Cr'_— raca

Certificado de Calibracion

CALIBRATION CERTIFICATE
Laboratorio Vohamen Cédigo N° E790-1120A-2023 - 1
Laboratory Vohsme Code N* §
(%)
W
Estos resuRados  estin a. Solicitante: KOSSODO METROLOGIA 8
reélacsonados urscamente Applicant
con el item descrito en este
certficado [These results
are only related to the dem
described inthis certiicate.] | b Direccién solicitante: Jr. Chota Nro. 1161 Cercado De Lima,
Es responsabixiad  del Applicant address Uima - Lima - Lima.
chente establecer a
frecuencia de calbracion de
su mstrumento, de acuerdo
2 SUS propios Usos Yy
exigencas. [t s ": c.instrumento de medida: Medidor volumeétrico de ajuste
customer's responsibility Ada ving inst i tomats
establish the calibration
frequency of their
instrument. according 1 d.Marca: KOSSOMET S AC.
ther own uses and Manufacturer / Brand
requirements.
LO JUSTO SAC. no se hace Modelo:
resporsable  por  los | & 0= WMVP_SGAL
penuicos Qe pusda .
ocasiona el Uso NCOrecto o
] a:m e =
= X 0007
LD JUSTO SAC & met Sisl Nseitsoe
wv"ﬁvz
that may be caused by ©9- identificacion: PT-MVOL-02 (*)
ncorect of  INappropnate internal code
use of the nsyument
described here or of ths
] Lugar de calibracion Laboratorio de Volumen
: h X de de
&tmumg Calibration Place LOJUSTO SAC.
exste agurs duda. en b
s i Fecha de calibracién 2023-05-27
pocra 5
drectamente 2 traves de su ‘M;,M
diSpositvo electronco con el
WGTME-Q
consultar en el -mail
lopustog@iopusto.com i .
" - j- Supervisor de Laboratorio:
certficate is rssued L .
e 5 g aboratory Supervisor
doubt,. the veracity of this
certficate can be consulted
drectly  through your
ST
. You can
ok n the Emal nwm
lopusto@iopsto.com Authorized signatory

Este certificado de calibracion sdio puede ser difundido completamente y sin modificaciones. Los extractos o
modificaciones requieren la autorizacion de la Direccion de LO JUSTO SAC.
Certificados sin firma digital carecen de validez.

FTO0-INRE-Edicion digital 00

it Hudnuca N° 204 Sem: Rursi Pachacutec - Cerro Colorads  Areauipa Pery e
W W OIS TD € Om Pagina 1 de 3




Certificado de calibracion del Medidor Volumétrico Patrén PT-MVOL-02. Resultados

LABORATORIO DE CALIBRACION ACREDITADO POR EL < — asm )
ALOJLBTO ORGANISMO DE ACREDITACION INACAL- DA C—_ it
CON REGISTRO N° LC - 002 S

Laboratorio Volumen Cédigo N* E796-1120A-2023 - 1
Laboratory Volume Code N*

1 informacion del instrumento

180/ IEC 17025

Instrument inforrmation

Valor nominal: 180271 L Clase de exactitud: 0.02%
Resolucion: No tiene Tiempo de espera: 30s
Tipo: Ex Temp. de referencia: 20C

Procedencia: PERU

2 Trazabilidad

Traceabiity
Patron empleado Capacidad Certificado Cédigo QR
Instrumento de Pesaje
LM--121. Clase Il 32100gyd=0.1g EP1-2022-122-7 m

3 instrumerntos auxiliares:
instruments awaliary

Tmmcmmo«mmmz
Termohigrometro digital con certificado de calibracion EP1-2022-03-1.
m«maMMmm«M1m4m
Medidor de tiempo de ind 1 digital con informe de calibracion LTF-005-2022.

4 Procedimiento de calibracion

Calibration procedure
GuuTwmmeom-mmsmawam
Volumetn por el A do Gravimeétrico, R 1 2 - Febrero 2000. CENAM-EMA.

Condiciones Ambientales
¢ Environmental conditions
Las condiciones ambientales al momento de la calibracion fueron:
Temperatura: 210°C
Humedad Relativa: 51.0%
Presion Atmosférica: 773.5 mbar

€ Resultados de Calibracién

Volumen Volumen
o Incertidumbre
Desviacion

N T e e L

W_‘m—. _'UW—. _—'—_—W_l
Se efectud I3 cormreccion de temperatura 3 20°C.

i Mudnuco N° 204 - Sem: Aursi Pachacutec Cerro Colorsdo - Arequips Peris G -
WWW OISO . COom Pagina 2de 3




Certificado de calibracién del PT-MVOL-02 por el laboratorio implementador.

KOSSOMET
INNOVACION Y CALIDAD
Certificado de Calibracion
Calibration Certificate
N° VF23-0012
Chente: KOSSODO METROLOGIA SAC. Este Certificado de Calibracion documenta 3 bazabiidad 3 los
Custoreer patrones Nacionales o Infernacionales, que realizan las unidades de
e = . . £ medida de acuerdo con el Sisterna Internacional de Unidades (SI).
Direccion: Jr_ Chota 1161 Cercado de Lima (Lima / Lima / Lina) . :
Adtem KOSSODO METROLOGIA SAC. mantiene y calibra sus patrones
5 = de rel ia para garanti la cadena de trazabiidad de las
Instrumento de medicion: MEDIDOR VOLUMETRICO METALICO mediciones que realiza, asi mismo rediza certificaciones
Somnstng Sutment m a solicitud de los nteresados y brinda asistencia
Marca KOSSSOMET SAC. en temas relacionados al campo de la metrologia en la
Con e fin de asegurar la calidad de sus : el
:"": MVP 5GAL deberia recalibrar sus instumentos a intervalos apropiados.
Numerc de serie: 0007
Serta’' naTOe”
Identificacion: PT-MVOL-02
erfiicetive ™ -~ 10 MEBONE Or ABTNESAVS! EERACURE WATH
- System of Uinks (89
Lugar de Calibracion: Laboratorio de Fisicoquimica de KOSSODO METROLOGIA ~ RDS5000 SETROLOGY SA.C -'-ﬂ—_'_:'::-'—--—-
Plom of Cultmten SAC. Welze & S mquest & M ielwested Paties aad ofers fochelnl assitence it fpks misfed B
2 e revevology Se¥ iv e Fenaden istry
Orden de trabajo: OT-2300912 ® o  mEwe S quelty of R user shout! ™ -
Wosk orcer apropriate kevnek
Fecha de calibracion: 2023-05-17
Oue of caidestae
Fecha de emision: 2023-05-19
Oute of lanse
CARACTERISTICAS TECNICAS DEL OBJETO CALIBRADO
Foctrical Characterstics of fhe calbrated abject
Capacidad Nominal: Sgal Clase de exactitud: 0,02 Intervalo de Indicacion:  Indicacion Unica
Namivel capealy Accurecy cees
Division de eecala: ™ Tipo: Ex Materialk Acero Inaxidable
ML scab ven e somes
Coel. de exp. Cibica: 0,0000552 1/°C
coatcient & Cudic SPacEOn
METODO DE CALIBRACION
Catveton Matod
La cafibracion se realizd determinando el vok por el método o mmdmmm-ummmha&uw‘-m
vmmgmwum*mm de KOSSODO METROLOGIA SA.C.
Pere & Caltveciin de Meddims VolEvioicos Methicos (AN Grewniscol” (Ver O Lasge Wakvme and
Fany Latoretory of KOSS000 NETROLOGW SAC
Jele de Laboratorno Supervisor de Laboratono
Labastory Soms A-ﬂlylu-‘
Olge Karina Toro Sayas Luss Envigue Urbano Tunque
FO-LAB-2-3 Version: 3 Agrobado @ 2021-02-26 Pagra 1 e 2
Prohibida le repraduccidn setdl ol de oste snle de Koassde Motralogia SAC Bste carece de vabuer sn salle y frmas
of this de of Kassede Metralogia SAL This decument *mnwm w
n-—n-ncnunm-u- = Pord | Teldfonss: (+ (S1+1) 6150400 | Anene Vemtas: 1414 | Anane Lab w.'b-d....' e | -~




KOSSOMET

INNOVACION Y CALIDAD

N° VF23-0012
PATRONES UTILIZADOS
e Used
Nombee del patron Codigo dei patron yio Sesie N* de Certificado Trazabdidad
Drderd swrve Fetharn cude andiy sefes Conhae mraber Tracembdly
Tormiieneto dighal oun s rewelinicn de PT-TDIG-10/ 130236657 LT-251-2022 INACAL-DM
0,001 °C y con incertidumbre 0,0181 *C.

Ba!mwtda;llvmmm PT-BALD-11 / WD220023302 BD23-C-0447 KOSSODO METROLOGIA SAC.
Barotermohigrometro con resciacian 0.1 °C; TH22-C0426 | LFP-224-202 KOSSODO METROLOGIA SAC./
0.1 %HR y 0,1 mbar RETRS Y * INACAL-OM

CONDICIONES AMBIENTALES DURANTE LA CALIBRAGION
Entunnent Condiive daing Calibration:
Temperatura ambiental: 1949 °C 2 19,38 °C Humedad Relativa: 0.9 %hr 2803 %hr.
Ewtontien! Targarsure Reidive Hosilly

e foica: 994 & mbar 3 9957 mbar Temperatwa del agua:  203°Ca195°C
Ayvontan: Preanse ety Tetpedse
RESULTADOS DE LA GALIBRAGION A 20 °C

Caltvafions rescis fo X°C

La moertidumibre de medicon calcuiada (U], ha so determinada 2 partir de |3 incertidumbre estandar de medicion combinada, muttiplicads por el factor de cobertura k=2.
Eﬂevduhsﬁduﬁummmdimtmﬁl

The cakueied of A 7 han bour of Aiipled by he coverage M =2 This suhae bas dear for @ vk e of sheur M5 %

OBSERVACIONES
Coswwarsy

Se ha consderado un tiempo de escurrimiento de 30 sequndos.
4 e e 5 20 omcends e Do Comerent

{*) La escala tiene un solo trazo.
£ The sl s @ nghe dne

Lac&ncmsehnﬂnﬁmhmﬂudwﬂmm
The calivaion has bean cerved out

Se recomeenda usar el Litro como unidad de medida dentro de! Sistema Leqal de Unidades de Medida del Peri (SLUMP).
¥ ia recomsmanded % use e Ly a8 @ i of ressuranest wii e Lagel Syafen of Uinks of Mamsunemedt of Fa: (5L UMP).

NOTA
ot

MMMudmmummmumummuuﬁmmmm

SACM*M peruicio que puedan denvarse del uso inadecuado del obyeto calibrado.
The vehans sdosted i Biie docassant are saly R the condiions of $he inatument deing caliraioe KDSSODO METROLOGER SAC tekms 20 mepossdilly v ary damages cmsnd by daef use of Bhe celvated olject
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Informe bilateral para la validaciéon del procedimiento de calibracion de medidores

volumétricos por el método volumétrico.
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1. INTRODUCCION

Las nonmas intemnacionales, como la ISOMEC 17043, definen |a prueba de competencia como la determinacion del rendimiento de
una prueba de laboratorio por medio de comparaciones entre laboratonios.

El proposito del programa es evaluar el desempefio de los laboratonos particpantes, sobre la base de evidencia objetiva a traves de
los resuttados que producen e informan a SECAMET S A.C. como proveedor de pruebas de competencia.

La participacion en esta prueba de competencia esta abierta a laboratorios acreditados y no acreditados en todo el mundo.
En este contexto hemos querido ofrecer un servicio de intercomparacion para la Calibracion de Medidores Volumétricos Metalicos.
2 OBJETIVO

Em&m*ﬂwm%ﬂlﬂmmﬁ“uﬂuxdmw
laboratorio participante realizando mediciones en un Medidor Volumétrico Metalico.

3. PARTICIPANTES

Para la presente comparacion participo 1 laboratorio, el cual realizo la medicion de acuerdo al cronograma siguiente:
TABLA 3.1

" Laboratorio de Referencia )
LABOA 20230612

Para asegurar la imparcialidad en el ejercicio, SECAMET S.A.C. ha mantenido en todo momento el anorwmato del laboratorio
referente y el participante.
El codigo assgnado al participante sera el mismo para poder identificar su resultado.

4. CONFIDENCIALIDAD

SECAMET S.AC. se compromete a no divulgar a terceros o instituciones el contenido de ningun documento relacionado con el
participante. ni sus resultados en el proceso de ensayos.

3. INSTRUCCIONES PARA LA PRUEBA

Las siguientes notas son importantes para asegurar que los resultados del programa se puedan analizar correctamente:

1. Los participantes reciben un medidor volumétrico metalico con las siguientes caracteristicas:

a Marca: SERAPHIN

b Alcance: 5 Galones

c. Intervalo de indicaciones: + 10 Lineas

d Resolucion: 1 Linea

e Matenal: Hierro Galvanizado

f. Color: Rojo

2 Las muestras se pueden ensayar de inmediato una vez que se reciben. Estas deben tratarse de la misma manera que las muestras
analizadas de forma rutinana.

3 También se requiere que los participantes calculen e info una estimacion de la incertidumbre de medicion para cada resultado

informado. Todas las estimaciones de la incertidumbre de la medicion deben darse como un intervalo de confianza del 95 % (factor
de cobertura k22).

4. Registrar los resultados en el formulario adjunto. Debera detallar cada resultado para la determnacion comespondeente  Anade
cualquier informacion que consideres.

5 Los particpantes deben asegurarse de que el equipo se utiice en condiciones en las que los operadores hayan sido capacitados y
calificados para evitar o minimizar posibles fuentes de error.

8 Enviar la planiia con los resultados a: metrologia@secamet.com
Los resultados del ensayo deberan estar tipeados (no se tomaran como validos los resultados enviados escritos a mano).
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6. VALORES DE

El valor asignado se obtuvo del laboratorio de referencia.

TABLA 6.1
Valor de Referencia

18.9271 0,0001 0.0057

7. RESULTADO OBTENIDO POR EL LABORATORIO PARTICIPANTE

El laboratono participante realizo la medicion de acuerdo a su propio procedimiento y del modo rutinario de medicion.
Cmeldabmwelwm.umﬁdwygm*wumwm.mmd
resultado en este informe se ha codificado al laboratorio, este codigo cormesponde al orden en que realizo la medicion indicado en a
tabla 3.1.

Los resultados obtenidos por e participante se muestran a continuacion, en la tabla 7.1

TABLAT7A1
Valor del participante

8_ANALISIS DE LOS RESULTADOS

El resultado obtemido por el laboratorio particpante debe evaluarse como consistentes 0 inconsistentes con respecto al valor de
referencia, utilizando el error normalizado {E,) como criterio para obtener resultados satisfactorios / no satisfactonos (segun la norma
IS0/ IEC 17043, punto B.3.1.3.e ecuacion B5).
El emror normalizado es calculado usando:

A

Fa =
;iufn + Ug,,

donde

En: Emor normallizado.

x _ Emror de medicion obtenido por el particpante.

X: Ervor de medicion de referencia.

U, Estimacion de la incertidumbre de medicion expandida del participante.

U o+ Estimacion de la incertidumbre de medicion expandida de referencia.

El error normalizado E,, sera utilizado como indicador del desempefio del laboratorio considerando el siguiente criterio:

IE,| < 1.0 DESEMPERO SATISFACTORIO
IE. > 1.0 DESEMPERO NO SATISFACTORIO

9. RESULTADO

En las Graficas 1y 2 se puede evaiuar el desempefio del laboratorio participante respecto al laboratorio de referencia, tanto
para el Sesgo obtenido y el En utilizado como criterio de evaluacion.
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GRAFICOS DE EVALUACION DE DESEMPERO

Nivel de Comparacion 18,9271
0,012

!

-0.008

0012

Grafico 1. Sesgo del laboratorio participante respecto al valor de referencia.

Nive! de Comparacion 188271 L
1.20

1.00
Q.80
uf 0.60
™
0.20
0.00
LABOL
Grafico 2. Emror normalizado — Nivel de Comparacion 18,9271 L

10. CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

La presente comparacion se realizd conf a lo establecido en el respectivo protocolo de comparacion VD-0123

amuhmammwdmmmhwuwmvm
Metalicos, en el valor de referencia, se muestra a continuacion:

Tabla N® 10.1.

l 18,9271 | SATISFACTORIO |

« De acuerdo al criterio de evaluacion de desempeno para la técnica estadistica Ermor Nommalizado, En, el resultado reportado por el
LABO? es “SATISFACTORIO" para la calibracion de Medidores Volumeétricos Metalicos en la capacidad nominal de 18,8271 L

Sera de provecho seguir MMmm&mmmwmommhmudew
buen desempedio. Semawmmyhmmwmmhsmhndmmdemm
interlaboratonios .

2%
Crl N

Fecha de Emisid o

2023-06-28 MSc. Ana Z. Chonon Nunez
SECAMET SAC.

Coordinador de la Comparacion
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ANEXO 2
DENSIDAD DEL AGUA E INCERTIDUMBRE
Densidad del agua, informacion obtenida del PC-015 de INACAL-DM

e Determinacion de la densidad del agua y su incertidumbre

Para determinar la densidad del agua (con las condiciones de calidad especificada en este
documento) existen diversas fomulas y tablas. La formula recomendada a nivel
internacional (formula de Tanaka) para una presion de 1 atm (101 325 Pa) es la siguiente:

2
p =as[1_(_‘ﬂ_§fia_2):| (43)
a,(t+a,)
Donde

ay/°C =-3,983 035

ay°C = 301,797

ay/°C?* =522 5289

ay/°C = 69,348 81

as/(kg m3) = 999 972 (este valor de as es para el agua purificada producida a partir de agua
potable).

Cuando la temperatura del agua se encuentra en el intervalo: 15 °C <t < 27 °C y se mide
con una incertidumbre estandar de 0,07 °C a 0,20 °C la incertidumbre estandar u(pw )
asociada al valor de densidad obtenido con esta formula esta dado por la siguiente tabla:

INCERTIDUMBRE ESTANDAR DE LA DENSIDAD DEL AGUA (g/m?®)
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Incertidumbre de la densidad del agua, informacion obtenida del PC-015 de

INACAL-DM

15,8 17,7 217 256 297 337 378 419
16,5 18,5 226 26,8 31,1 354 396 439
17,1 193 236 28,0 325 37,0 414 46,0
178 20,0 246 292 338 385 432 479
184 20,7 255 30,3 352 40,1 450 499
19,0 215 26,4 315 365 416 467 51,8
19,6 222 973 326 378 431 484 53,6
20,2 229 282 336 39,1 445 50,0 55,5

Para hacer esta estimacion se ha asumido que el agua producida podria tener una
variabilidad de su densidad con respecto del valor calculado de * 0,010 kg/m* . Cabe
resaltar que esta tabla se aplica solo a muestras de agua que cumpien el requisito
especificado en el item 7 de este procedimiento.

Para estimar la incertidumbre estandar de la densidad del agua usando esta tabla, para
valores intermedios de temperatura, por ejempio 20,5 °C + 0,07 °C (k=1) es conveniente
redondear hacia el valor de temperatura inmediato superior. Es decir que la incertidumbre
podria estimarse como 16,5 g/m® . El efecto de hacer esta aproximacion por exceso no es
significativo.

Para estimar la incertidumbre estandar de la densidad del agua usando esta tabla, para
valores intermedios de incertidumbre de temperatura, por ejemplo 20,0 °C * 0,15 °C (k=1)
es conveniente interpolar usando los valores de incertidumbre de temperatura. Es decir que
la incertidumbre podria estimarse como (29,7+33,7)/2 = 31,7 g/m3 .

Correccion de la Densidad debida a la Presion:

Para estimar la densidad del agua a una presion diferente de 1 atm se tiene que aplicar la
siguiente correccion, multiplicando el valor obtenido con la formula (43).

[+, + kit +K,62)Ap] (a4)
Donde
Ap/Pa = p/Pa— 101 325
ko/(10—1! Pa!) = 50,74

k/(10—1! Pa'°C?) =-0,326
k(101! Pa'°C2) = 0,004 16
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