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Sintesis

Los densimetros oscilatorios son densimetros digitales que sirven para determinar
densidad de liquidos, basado en el principio del tubo en U oscilante. En la actualidad
el pais tiene la necesidad de utilizarlos en la industria, pero estos no cuentan con la
trazabilidad metrolégica necesaria, por lo que el objetivo de la investigacion es
establecer la trazabilidad metrologica de los densimetros oscilatorios en el pais. Se
analizo el estado del arte respecto a los densimetros oscilantes teniendo en cuenta
su principio de funcionamiento y de medicion, la forma de calibracién internacional
y la teoria sobre la trazabilidad metrologia de estos densimetros. También se
caracterizé el instrumento al cual le vamos a dar trazabilidad y se realizé un
diagnéstico de todos los densimetros existentes en el pais con trazabilidad o sin
esta. Como resultado de la investigacion se realizaron mediciones a dos liquidos de
referencia (isooctano y el alcohol absoluto), con la maqueta funcional, utilizando la
esfera de ULE 1 por el método de pesaje hidrostatico, y al densimetro oscilatorio
con estos liquidos de referencia. Ademas, se estudiaron los procedimientos de
calibracion para los densimetros digitales, lo cual permitié establecer la adquisicién
de Liquidos de Referencia Certificados (MRC) en densidad, como variante mas
econdémica para realizar el proceso de calibracion de este tipo de densimetro. La
investigacion se realizO en el Laboratorio de Densidad del INIMET, y el
procedimiento de calibracion se implemento con la materializacion de la calibracion
del densimetro oscilatorio de TECNOMATICA utilizando MRC en densidad, lo cual
permitidé establecer una cadena de trazabilidad metrologica al Instituto Nacional de

Metrologia de México (CENAM).
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Introduccion

La densidad es una magnitud fisica que juega un papel importante en la industria,
la ciencia, la ingenieria y la tecnologia. La determinacion de la densidad de liquidos
interviene en procesos tecnoldgicos, comerciales, fiscales y cientificos. En nuestro
pais el centro dedicado a la calibracion y verificacion de instrumentos es el Instituto
Nacional de Investigaciones en Metrologia (INIMET),el cual tiene como mision
desarrollar y crear los patrones en la magnitud de densidad de liquidos, este es
miembro del Servicio Nacional de Metrologia (SENAMET), y encabeza la piramide
de trazabilidad del SENAMET, asegurando trazabilidad metrolégica a los patrones
de referencia de los centros territoriales y laboratorios provinciales de metrologia en
el pais. Desde el afio 2008 cuenta con el reconocimiento de la Organizacion
Regional de Cooperacion Euroasiatica de los Institutos Nacionales de Metrologia
(COOMET) por la norma ISO/IEC 17025. Hasta la fecha el Instituto ha recibido tres
evaluaciones por pares, con la participacion en cada evaluacién de grupos expertos
del Comité Técnico TC 3.1 del Férum de Calidad de COOMET, confirmando que la
trazabilidad metroldgica se logra con la competencia técnica requerida, asegurando
el personal, los equipos de medicion, instrumentos patrones, las condiciones y la
documentacion técnica que ampara las calibraciones que efectlda la Institucion.
Dentro de este instituto se encuentra el Laboratorio de Densidad el cual su mision
es la calibracion de los densimetros de inmersion, opticos y digitales del pais.

En los ultimos afios con el desarrollo tecnoldgico y la aplicacion de la automatizacion
en los procesos de los sectores de la industria biotecnoldgica, petroquimica y
alimentaria, se han introducido en el pais densimetros digitales del tipo oscilatorios

vinculados a procesos industriales que se encuentran conectados en linea, a los
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gue no se le asegura la trazabilidad metrolégica con el patron existente. Esto
requiere de una propuesta de proyeccion vinculada en la actualidad al proyecto de
donacion aprobado entre los INM de Cuba y China "Fortalecimiento del Servicio
Nacional de Metrologia de Cuba”, que permitira respaldar el desarrollo de nuevas
capacidades de medicion, vinculado a la creacion de la infraestructura necesaria
para el trabajo con las esferas de ULE (patron solido), por el método de pesada
hidrostéatica, u otro patrén (densimetros digitales patrones), por el método de
comparacion directa, cuya incertidumbre estaria en el orden de 10-° g/cm?, para el
aseguramiento de las mediciones de densidad de liquidos en correspondencia con
las necesidades que demanda el pais en la produccion de bienes y servicios, y su
comercio internacional. Otra necesidad del laboratorio es contar con la
infraestructura necesaria para la certificacion de los liquidos de referencias en
densidad en el pais, que a pesar de tener dos esferas de ULE (patrones sélidos),
trazables metrol6gicamente al Physikalisch-Technische Bundesanstalt (PTB) de
Alemania. El valor de estos patrones sélidos de densidad es una fuente de
trazabilidad para el valor de densidad de los Liquidos de Referencia, los cuales
intervienen directamente en la calibracién de los densimetros oscilatorios, que se
utilizan en laboratorios de la industria, donde se requiere realizar mediciones de
densidad de manera confiable. Esta trazabilidad metroldgica tiene la capacidad de
relacionar los resultados de las mediciones a patrones nacionales o internacionales
a través de una cadena ininterrumpida de comparaciones, la cual se conoce como

cadena de trazabilidad metroldgica.



Partiendo de las consideraciones anteriores, se plantea como problema cientifico la

necesidad de garantizar la trazabilidad metroldgica de los densimetros oscilatorios

en el pais.

Para darle solucion al problema planteado se han trazado diferentes objetivos.

Objetivo General:

Establecer la trazabilidad metrolégica de los densimetros oscilatorios en el pais.

Objetivos especificos

1. Analizar el estado del arte de la trazabilidad metrolégica de los densimetros

oscilatorios.

2. Diagnosticar la situacion sobre la trazabilidad metrolégica de los densimetros

oscilatorios en el pais.

3. Implementar el procedimiento de calibracion de los densimetros oscilatorios en el

Laboratorio de Densidad del INIMET.

Hipotesis de trabajo: La implementacion de un procedimiento para la calibracion de

los densimetros oscilatorios utilizando Materiales de Referencia Certificados o

Materiales de Referencia en densidad permitiria garantizar la trazabilidad

metrologica de estos instrumentos de medicién.

Al implementarse el procedimiento se obtienen los siguientes aportes

* Impacto cientifico y tecnoldgico: Asimilado un nuevo tipo de densimetro
oscilatorio para la medicion de flujo en linea, garantizando las mediciones con
MRC en densidad, los cuales hasta la fecha no tenian trazabilidad metrologica
en el pais, quedando asegurada la calibracion del densimetro y de todos los
metros contadores de combustibles del pais por el método volumétrico a traves

de este sistema de medicion.



» Impacto social: Reconocido internacionalmente por la Organizacion Regional
COOMET, la competencia técnica del Laboratorio de Densidad del INIMET, en
la realizacion de la nomenclatura de servicio de densimetros digitales, con
Incidencia significativa en la credibilidad y confianza de las mediciones de flujo
por el método volumétrico en el Laboratorio de Calibracion de Liquidos Claros
(LCPC) de Tecnomatica, por el aseguramiento en Cuba de la calibraciéon de los
densimetros oscilatorios para la medicion de flujo en linea.

= En el impacto econdmico se sustituira la importacion de este servicio de
calibracion en el extranjero. Respaldadas las transacciones comerciales en el
despacho de combustible en el pais.

La investigacion es de tipo experimental ya que se hicieron cambios en el
procedimiento que estaba para garantizar el aseguramiento metrolégico de los
densimetros oscilatorios. Los métodos de la investigacion tedéricos utilizados son el
analitico sintético y el inductivo. Entre los métodos empiricos se emplearon la
experimentacion y la observacion cientifica. También el método de modelacién
matematica para la elaboracion de presupuestos de incertidumbre en la calibraciéon
de los densimetros oscilatorios.

La tesis esta conformada por Introduccién, 3 Capitulos, Conclusiones,

Recomendaciones, Referencias bibliogréficas y Anexos.



Capitulo 1. Trazabilidad metrologica de los densimetros oscilatorios

En este capitulo se abordan aspectos conceptuales vinculados con la magnitud
fisica de densidad de liquidos, los densimetros digitales y oscilatorios, calibracion
e incertidumbre de las mediciones de estos densimetros, asi como otros
aspectos que se vinculan con el aseguramiento de la trazabilidad metrologica.
1.1 Ladensidad e instrumentos

La densidad es una magnitud fisica considerada como indicativo de la pureza de
una sustancia, que proporciona informacién sobre la masa dividida por su volumen,
0 sea, la densidad mide la cantidad de masa que hay en determinado volumen. El
simbolo empleado para la densidad se suele representar con la letra griega ro “p” o
también se usa de manera comun la letra latina “d”. La unidad de medida del
Sistema Internacional de Unidades (SI) es el (kg/m3).

La medicion de la densidad se basa en el principio de Arquimedes, siendo la fuerza
de empuje hacia arriba (ascendente), que recibe todo cuerpo que se encuentra
sumergido en agua o en cualquier otro fluido o sustancia.

Basado en el Principio de Arguimedes en el afio 400 antes de Cristo aparecen las
primeras menciones sobre el hidrometro, también se le conoce como densimetro de
inmersion, cuando el antiguo matematico griego Hypatia recibié una carta de su
alumno, Synesios de Cirene la cual contenia una descripcion del hidrometro. Varias
figuras claves en la historia de la ciencia mencionan el densimetro en su trabajo,
como Galileo en 1612, descrito por el Instituto y Museo de historia de la ciencia. En
los siglos 18 y 19, el desarrollo industrial propicidé la necesidad del uso del

hidrometro en Europa. Modelos populares de la época fueron inventados por los



cientificos William Nicholson y Antoine Baumé. En Europa durante los siglos 18 y
19, el hidrémetro salt6é a la fama debido a la controversia publica sobre impuestos
de alcohol, segun Promash.com. Este indicaba que el hidrometro se utiliza en la
industria de destilacion para medir el contenido de alcohol y determinar impuestos
en Londres.

La forma del hidrometro ha cambiado con el tiempo. Segun el Instituto y Museo de
historia de la ciencia, algunos eran un dispositivo flotante de vidrio en un tubo de
escalado. Densimetros (Hidrometros) era a veces esférico en forma. Otros
Hidrémetros usan anillos extraibles para equilibrar los tipos de liquidos. Algunos
Densimetros fueron estructurados utilizando tacos poco colgando hacia abajo de la

longitud de cadena, como se indica por el Instituto y Museo de historia de la ciencia.

Durante miles de afios la necesidad de mediciones precisas de densidad ha ido en
aumento. La ciencia ha evolucionado desde el hidrémetro pasando por el
picndmetro hasta llegar a la tecnologia digital del tubo en U. Todos estos métodos
tienen en comun que hacen uso del vidrio para la tecnologia de sus sensores.
Cuanto mas preciso necesite ser el resultado, mas largos seran los tiempos de
medicién y mayores efectos secundarios deben tenerse en cuenta (por ejemplo,
regulacion y medicion precisa de la temperatura). En la Tabla 1 aparece reflejada la

historia de los densimetros hasta los densimetros digitales (Avibert, 2017).



Tabla 1. Historia del surgimiento de los diferentes tipos de densimetros (Avibert,

2017).

Afo Surgimiento de los diferentes tipos de densimetros

400/500 | Una descripcion temprana de un hidrometro se puede encontrar en
una carta del filésofo griego Sinesio de Cirene al erudito griego
Hipatia de Alejandria

1000 Abu‘r-Raihan Muhammad al-Biruni, un importante Corasmian (oeste
de Asia Central) erudito universal, construy6 el primer picnémetro de
vidrio

1922 El maestro cerrajero Anton Paar comenzo un taller de reparacion de
maquinas de un solo hombre en Heinrichstrabe en Graz. Asi nacia
la compariia Anton Paar, hoy lider en el mercado de medicion digital
de densidad.

1965 Nace la idea de medir la densidad utilizando el principio de
oscilacion. Un tubo en U de vidrio se hace oscilar en su frecuencia
de oscilacion basica.

1967 El densimetro digital DMA 02 C de Anton Paar KG, basado en el
principio de oscilaciéon de tubo en U como indicador de la densidad
de un liquido, se presenté en ACHEMA. El aparato para la medicion
de la densidad DMA 02 C con una precision de 10-6 g/cm3
revoluciond la medicion de la densidad.

1970 Se lanza al mercado el medidor de densidad mas ligero y mas barato
DMA 10.
1976 El densimetro DMA 46 fue el primer densimetro equipado con

termostatizacion Peltier. De esta manera, la densidad altamente
dependiente de la temperatura de la muestra se podria medir a una
temperatura constante entre 15 °C y 40 °C.

1977 El DMA 55, tenia incorporadas las constantes de oscilacién en el
equipo, de esta manera mostraba el valor de densidad sin la
necesidad de que la misma fuera calculada a partir de las
caracteristicas de oscilacion.

1981 Fue desarrollada la primera version del densimetro portatil DMA 35.
Este equipo de medicién de densidad operado a bateria y compacto,
brindaba resultados de campo exactos en unos pocos segundos.

1988 ElI DMA 48 y el DMA 58 estaban equipados con un microcontrolador
que suministraba, ademas del resultado de densidad, también la
concentracion de la solucién. También el rango de temperatura se
incremento hasta 70 °C.

1997 El oscilador de referencia (termobalanzaTM) corrige el
comportamiento elastico del vidrio de tubo en U, proporcionando
mayor estabilidad a largo plazo.

2004 Marca el comienzo de la modularidad y los sistemas
multiparamétricos.




2008 Los nuevos densimetros de mesada “DMA Generacién M” en su
disefio contemporéaneo utiliza una PC incorporada, una pantalla
tactil, una camara integrada (U-ViewTM), deteccion automatica de
burbujas (FillingChekTM), y mejoré considerablemente la facilidad
de uso gracias al disefio de interfaz grafica del usuario. El modelo de
alta gama de esta familia - DMA 5000 M — es el densimetro digital
mas preciso del mundo.

2015 Los densimetros DMA generacidbn M estan equipados con una
pantalla tactil incluso mas grande de 10,4” y junto a su nueva
pantalla.

2016 Lanzamiento del EasyDens, el densimetro digital mas pequefio del
mundo.

La medicion de la densidad es un parametro de calidad importante tanto de las
materias primas como de los productos acabados. Existen varias técnicas que
permiten una determinacién exacta de la densidad de materiales solidos, liquidos y
viscosos, por ejemplo, metales, plasticos, productos quimicos, lubricantes y
alimentos.

Una variacion en la materia prima, indicada por un cambio en la densidad, podria
tener un resultado perjudicial para el funcionamiento o la calidad del producto final.
La medicion de la densidad de materias primas puede usarse para confirmar la
pureza del material. Si se ha adulterado una sustancia con una alternativa mas
barata, la densidad medida del material compuesto sera diferente de la de la
sustancia pura.

La densidad también puede servir para garantizar la homogeneidad. Si una pieza
fabricada no es homogénea, podria verse afectados atributos de rendimiento clave
como la fuerza y la resistencia al agrietamiento. Por ejemplo, incluso una burbuja
de aire interna puede provocar, en ultima instancia, que una pieza falle al someterla
a presion. El muestreo aleatorio de las piezas es una forma sencilla y rentable de

supervisar la calidad continua (Toledo, Medicion de la densidad, s.f.).



O sea, las mediciones de densidad juegan un papel importante en el aseguramiento
de la calidad de las materias primas, sirven para realizar comprobaciones de pureza,
y para determinar concentracion de muestras ofreciendo informacion de
su composicion. Como ejemplo tenemos para mencionar, la densidad del agua ultra
pura a 20,00 °C es igual a 0,998203 g/cm?3, lo que significa que cualquier desviacion
referida al valor de * tolerancia, indicara impurezas en la muestra de agua.

Los densimetros digitales en linea DMIF Bopp&Reuther son densimetros
oscilatorios que sirven para determinar las densidades de liquidos, basado en el
principio del tubo en U oscilante, cuya frecuencia de resonancia esta determinada
por la masa de los materiales contenidos en un volumen conocido, de manera
analoga a como la masa de un diapasén es determinante para el tono de su sonido
de resonancia (Toledo, ¢Qué es la densidad? Todo lo que es preciso saber sobre
la medicion de la densidad?, s.f.).

En la actualidad, las mediciones digitales de la densidad de los liquidos se realizan
de forma rapida y confiable, siendo una referencia para el control de los procesos
en la industria, asi como también el control de calidad de los productos y servicios
terminados. Como ejemplo del uso en las mediciones de densidad de flujo en linea
se puede mencionar entre los densimetros digitales el modelo DMIF 2.0 del
fabricante Bopp&Reuther. Estos densimetros digitales tienen como caracteristica su
alta precision y construccion robusta, y son ampliamente utilizados para realizar
mediciones de densidad a una temperatura en los procesos directamente, (ver

Figura 1).



Figura 1. Densimetro digital en linea DMIF Bopp&Reuther (Toledo, ¢Qué es la
densidad? Todo lo que es preciso saber sobre la medicién de la densidad?,

s.f.).

Las principales caracteristicas y principio de funcionamiento del densimetro digital

en linea DMIF Bopp&Reuther son:

Medicion directa de la densidad, densidad de referencia o concentracion.

= Construccién muy robusta.

»= Técnica de 2 hilos.

* Bajo coste de instalacion.

= Soporte FDT. 1.2 (existe Hart DTM).

= Conexion DN25 o DN50.
El transmisor de densidad trabaja segun el principio de oscilacion. El liquido a medir
pasa por un elemento oscilante, tubo oscilante que es accionado de forma
electromagnética y oscila en su frecuencia propia. Cambios de la densidad

significan un cambio de la frecuencia. Estos cambios son recogidos en el convertidor
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y teniendo en cuenta la temperatura del liquido a medir es convertida en una sefal
proporcional a la densidad.

Como sefial, existe una salida de 4-20 mA. Ademas, se indica in situ diferentes
valores de medicién en el display.

La utilizacion principal es en mandos de procesos y en el control de calidad de
productos liquidos en toda clase de industria. También se utiliza para la medicion
de masa en unién con contadores volumétricos con su convertidor correspondiente
(Mabeconta, s.f.).

Considerando lo planteado se puede decir que los densimetros digitales basan su
principio de funcionamiento en un tubo en U oscilante, el cual es de vidrio hueco y
vibra a una cierta frecuencia que cambia cuando el tubo se llena con la muestra.
Por lo tanto, si la masa de la muestra es mayor serd menor la medicion de la
frecuencia que se convierte en densidad. Este tipo de instrumento tiene incorporado

un termémetro de precision que controla la temperatura de la muestra.

1.2 Trazabilidad metrologica. Conceptos

El Vocabulario internacional de metrologia - Conceptos fundamentales y generales,
y términos asociados (VIM), define trazabilidad como la propiedad de un resultado
de medida por el cual el resultado se puede relacionar con una referencia mediante
una cadena ininterrumpida y documentada de calibraciones, cada una de las cuales
contribuye a la incertidumbre de medida (NC, 2012). Segun esta definicion la
trazabilidad es una condicién que se da cuando es posible comparar la indicacion

de un equipo de medicion, el resultado de un método de medicion o el valor de un
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patréon o medida materializada, en una 0 mas etapas, con un patrén o elemento de

referencia para el mensurando en cuestion.

La importancia de la trazabilidad se ha acrecentado en el dltimo tiempo con el
crecimiento de la globalizacion de los mercados y los avances de la ciencia y la
tecnologia. Se ha convertido en un requisito cuyo cumplimiento garantiza que los
resultados sean comparables, validos y reproducibles, independientemente del
lugar en que se hayan realizado las mediciones.

Calibracién: operacion que bajo condiciones especificada establece, en una primera
etapa, la relacion entre los valores y sus incertidumbres de medida asociadas a
partir de los patrones de medida, y las correspondientes indicaciones con sus
incertidumbres asociadas y, en una segunda etapa, utiliza esta informacion para
establecer una relacion que permita obtener un resultado de medida a partir de una
indicacion (NC, 2012).

Cadena de Trazabilidad Metrologica: secuencia de patrones y calibraciones que
relacionan un resultado de medida con una referencia (NC, 2012).

Material de referencia (MR): material suficientemente homogéneo y estable con
respecto a propiedades especificadas, establecido como apto para su uso previsto
en una medicion o en un examen de propiedades cualitativas (NC, 2012).

Material de referencia certificado (MRC): material de referencia acompafnado por la
documentacion emitida por un organismo autorizado, que proporciona uno o varios
valores de propiedades especificadas, con incertidumbres y trazabilidades

asociadas, empleando procedimientos validos (NC, 2012).

12



Patrén: realizacion de la definicion de una magnitud dada, con un valor determinado
y una incertidumbre de medida asociada, tomada como referencia.

Patrén internacional: patrén de medida reconocido por los firmantes de un acuerdo
internacional con la intencidn de ser utilizado mundialmente (NC, 2012).

Patrén nacional: patrén reconocido por una autoridad nacional para servir, en un
estado o economia, como base para la asignacién de valores a otros patrones de
magnitudes de la misma naturaleza (NC, 2012).

Patrén primario: patron establecido mediante un procedimiento de medida primario
o creado como un objeto elegido por convenio (NC, 2012).

Patron de referencia: patron designado para la calibracion de patrones de
magnitudes de la misma naturaleza, en una organizacion o lugar dado.

Patron de trabajo: patrén utilizado habitualmente para calibrar o verificar
instrumentos o sistemas de medida (NC, 2012).

Trazabilidad: propiedad de un resultado de medida por el cual el resultado se puede
relacionar con una referencia mediante una cadena ininterrumpida y documentada
de calibraciones, cada una de las cuales contribuye a la incertidumbre de medida
(NC, 2012).

Trazabilidad Metroldgica: propiedad de un resultado de medida por el cual el
resultado se puede relacionar con una referencia mediante una cadena
ininterrumpida y documentada de calibraciones, cada una de las cuales contribuye
a la incertidumbre de medida (NC, 2012).

Trazabilidad Metrolégica a una Unidad de Medida: trazabilidad metrologica en la
que la referencia es la definicion de una unidad de medida mediante su realizacion

practica (NC, 2012).
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El desarrollo de la ciencia y la tecnologia exige de mayor exactitud de los resultados
de las mediciones, lo que significa que se hace cada vez mas necesario reportar
resultados técnicamente validos.

La competencia técnica es la combinacion de experiencia, equipamiento y
procedimientos que hace que un resultado sea valido técnicamente. Para evaluar si
un laboratorio es competente y hasta donde alcanzan las mediciones que puede
producir de forma valida se usan expertos técnicos. Estos evalian el laboratorio
durante dias y definen si todo esta en orden. Un laboratorio competente disemina
trazabilidad.

Al calibrarse los equipos y al asegurarse la trazabilidad de los equipos que se usan
en el laboratorio de control de calidad se da validez a los resultados de este
laboratorio y se asegura que los resultados de este laboratorio puedan reproducirse.
Medir de forma correcta no solo nos asegura que podamos compararnos con otros
laboratorios, sino que nos ayuda a comprender mejor los procesos y a mejorarlos
(Taubaso, 2019).

Después de analizar cuidadosamente la norma ISO/IEC 17025, se concluye que un
“resultado técnicamente valido” es uno que es “bueno”, que es “confiable”, jy que
podemos DEMOSTRAR que es asi! (Oramas).

Entre toda la evidencia objetiva que involucra esta “demostracion”, surge como mas
importante el término “trazabilidad metrolégica del resultado”, sobretodo porque
esta demostracion no solo incluye la presentacion de los datos originales de la
medicion, de los célculos realizados a partir de ellos (incluyendo el céalculo de la
incertidumbre de medicion), de la presentacion del informe o certificado de la

medicion o calibracion efectuada, sino que exige la presentacion de la evidencia de
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la trazabilidad metrolégica de la calibracion del instrumento y/o de los valores
certificados a los patrones empleados.

¢ Y por qué es tan importante la trazabilidad metrolégica®? Porque no importa lo bien
gue controle todas las variables que influyen sobre su medicién o calibracién, ni lo
bien entrenado/calificado que sea su personal, ni lo excelente que sean sus equipos,
materiales, métodos de medicion, etc., etc., etc., si al introducirle a su equipo, por
ejemplo, una muestra contentiva de 5 ppm del mensurando, este le reporta un
resultado de 7 ppm, ya que fue mal calibrado, con patrones que no tenian
trazabilidad, terminando con jun fracaso total! Y lo peor es que cree que lo esta
haciendo todo perfecto y que su resultado es perfecto, pues desconoce que su

instrumento y/o patron no tiene trazabilidad metroldgica! (Oramas).

La trazabilidad metrologica en la magnitud fisica de densidad es asegurada por los
Institutos Nacionales de Metrologia (INM) a través de patrones sélidos, con la
exactitud requerida y respaldado con la participacién en las intercomparaciones
entre patrones solidos de esta misma magnitud, y también de los patrones de masa

y longitud. En la Figura 2 se muestra la cadena de trazabilidad metrologica.

15



-

Patron de masa | ¢ Patron de longitud

-

| Patron primarso

| Patron de densidad soido
'

Patron Secundario
Patrdn de densidad sdBdo

’

——~— - ‘ .
gy :

. + :
‘ Agqua | {+ Patrdn de densidad Bquido . Soldo

r . N
Deasimetros, Hidrometros, s65dos y Squidos

o

Figura 2. Cadena de trazabilidad metrol6gica en Densidad (Beccerra Luis O.).

La trazabilidad metrologica se garantiza a través del proceso de calibracién. En los
densimetros vinculados en proceso para liquidos homogéneos instalados en linea,
la calibracion debe realizarse en los valores de densidad de los liquidos en donde
usualmente se desempefia y a las condiciones normales de trabajo (temperatura,
presion, viscosidad, etc.).

La calibracién consiste de manera general en la comparacion de la indicacion del
instrumento con el valor de densidad certificado de un material, o contra un valor de
densidad trazable al Sl, con un valor de incertidumbre apropiado en relacion a la
incertidumbre de calibracion requerida, dependiendo de la clase de exactitud del
instrumento bajo calibracion (Centro de Ingieneria y Tecnologia (Cenit)) (Furtado A,
2009).

1.3 Liquidos de Referenciay Liquidos de Referencia Certificados en Densidad
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Un material de referencia es un “material o sustancia que tiene una o varias de sus
propiedades suficientemente bien establecidas para calibrar un aparato o
instrumento, validar un método analitico, o asignar valores a un material o sistema”
(1SO, 1992).

Un material de referencia certificado, es un material de referencia que tiene
certificados uno o varios de sus valores de una o mas de sus propiedades por
procedimientos técnicamente validos llevados a cabo por un organismo competente
(ISO, 1992).

La principal diferencia entre un MR y un MRC es el certificado asociado al MRC
emitido por un organismo competente. Veremos que no se trata ‘Unicamente’ de un
certificado, sino que este certificado garantiza que un MRC sea, desde un punto de
vista practico, la mejor referencia posible en la verificacion de la trazabilidad de un
método analitico.

Un MRC es un liquido de referencia, parecido a las muestras reales que estamos
analizando en nuestro laboratorio, del cual un organismo competente nos certifica y
garantiza la cantidad del mensurando (por ejemplo, concentracibn de un
determinado analito) que gueremos analizar con nuestro método analitico. Para
verificar la trazabilidad, analizaremos el MRC y compararemos los resultados
obtenidos con nuestro método con el valor asignado por el organismo competente
al MRC (ISO, 1992).

El aseguramiento de la calidad de las mediciones debe tener entre otros elementos
el uso de materiales de referencia certificados, la aplicacion de métodos validados
y equipos adecuados, el trabajo debe ser realizado por personal calificado y

competente, asegurarse de la comparacion de resultados con los obtenidos por
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otros laboratorios (trazabilidad e incertidumbre de medicidn), disponer de evidencias
independientemente de la capacidad técnica (ensayos de aptitud), y ademas
emplear procedimientos bien definidos de control de calidad.

Los MRC se utilizan con el proposito de calibrar equipo de medicion, para la
validacion de métodos de medicidon, y para la asignacion de valores a otros
materiales, ademas los MRC son usados de acuerdo a la necesidad especifica y
estos pueden ser utilizados para determinar propiedades fisicas y quimicas, y se
pueden encontrar en estado sélido, liquido o gaseoso.

Las mediciones de densidad deben ser trazables al patron nacional, por lo que la
medicion de la densidad de los liquidos seleccionados, para ser usados como MRC
en densidad, se debe medir con algun soélido de densidad caracterizada con
trazabilidad al patrén nacional de densidad que son esferas soélidas.

El método que se usa para la calibracion de densidad de los MR es el de pesada
hidrostéatica que basicamente, consiste en determinar el empuje que tiene el liquido
sobre el s6lido de densidad conocida y comparar este valor contra patrones de masa
(Diaz J, 2010).

La NC ISO/IEC 17025: 2017 Requisitos generales para la competencia de los
laboratorios de ensayo y calibracion, establece en el apartado 7.7 "Aseguramiento
de la validez de los resultados” que el laboratorio debe contar con un procedimiento
para hacer el seguimiento de la validez de los resultados. Los datos resultantes se
deben registrar de manera que las tendencias sean detectables y cuando sea
posible, se deben aplicar técnicas estadisticas para la revision de los resultados

(NC, 2017).
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Para que un cierto material pueda ser considerado como un MRC, tiene que cumplir

una serie de propiedades. Las mas importantes son:

Trazabilidad: El MRC debe ser trazable a patrones de referencia nacionales o
internacionales. Esto debe quedar perfectamente reflejado en el certificado que
aporte el organismo productor. Desde un punto de vista practico, no existe un
procedimiento normalizado para asegurar la trazabilidad de los parametros de
interés en un MRC, y cada organismo de certificacion tiene sus propios métodos de
trabajo. Sin embargo, la trazabilidad de un MRC exige la utilizacion de varios
meétodos independientes, es decir, que se encuentre el valor de la propiedad que se
desea certificar (por ejemplo, la concentracién de acido oleico en manteca de
cacahuete) utilizando diversos métodos analiticos cuyos principios de medida sean
completamente distintos. Algunos organismos productores realizan los analisis en
sus propios laboratorios mientras que otros recurren a laboratorios ex ternos de
reconocido prestigio. En ambos casos, el valor certificado de la propiedad deseada
del MRC se determina en un ejercicio interlaboratorio, como el valor consenso de

los resultados obtenidos mediante los diferentes laboratorios participantes.

Homogeneidad: Este es un requisito indispensable, y significa que un MRC ha de
presentar el mismo valor de la propiedad certificada dentro de una misma unidad y
entre todas las unidades del MRC. Desde un punto de vista practico, un MRC puede
ser suficientemente homogéneo respecto a la propiedad de interés, aunque no lo
sea respecto a otras propiedades (siempre y cuando esta falta de homogeneidad
no suponga una influencia significativa en la incertidumbre asociada a la propiedad
de interés).
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Estabilidad: El material debe ser estable durante las condiciones de envio, y el
usuario debe conocer durante cuanto tiempo permanece estable el MRC desde su

recepcion y desde que se abre el recipiente (ISO, 2000).

La estabilidad tiene que referirse tanto a las propiedades certificadas como a la
matriz. Algunos MRC pueden verse afectados por numerosos factores como la luz,
la temperatura o la exposicion a la atmdsfera, por lo que el fabricante debera indicar
las condiciones de transporte, manejo y almacenamiento recomendadas para el
material (ISO, 2000).

Incertidumbre: Los valores certificados de la propiedad deseada en el MRC deben
ir acompafados por sus valores de incertidumbre. El nivel de incertidumbre
asociado también informa de la calidad de un MRC en concreto. Es importante que
el usuario verifique que la incertidumbre del MRC sea adecuada a sus necesidades.
La incertidumbre asociada a un MRC se propaga al valor final de la incertidumbre
del resultado analitico en el laboratorio que esta utilizando d icho MRC. Por lo tanto,
no se pueden obtener incertidumbres menores que las incertidumbres de los MRC
utilizados.

No todo son ventajas en los MRC. A pesar de ser desde un punto de vista practico
la mejor referencia posible para asegurar la trazabilidad de los resultados analiticos,
se calcula que solo hay disponibles entre un 5y un 10% de MRC para los analisis
actuales que se realizan en todo el mundo (teniendo en cuenta el enorme rango de
matrices, analitos y concentraciones existentes). Otro inconveniente es el precio de

dichos materiales (Riu).
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Actualmente existen en el mundo unos 20000 MRC producidos por unos 130
suministradores. Sin embargo, organizaciones como la Eurachem o la ISO alertan
sobre el auge de organismos que comercializan MRC de dudosa calidad. Dentro de
los organismos prestigiosos y de reconocida tradicion, merece destacar el NIST
(National Institute of Standards and Technology, http://www.nist.gov) de los Estados
Unidos, que prepara y comercializa MRC desde el 1906. Dentro de Europa, merece
destacar el IRMM (Institute for 6 Reference Materials and Measurements,
http://www.irmm.jrc.be) de la Union Europea, que comercializa los MRCdel BCR
(Bureau Communautaire de Référence). Otros productores de reconocido prestigio
son la IAEA (Internacional Atomic Energy Agency, http://www.iaea.org), el NRC
(National Research Councilde Canada, http://www.nrc-cnrc.gc.ca) o el LGC

(Laboratory ofthe Government Chemistdel Reino Unido, http://www.lgc.co.uk). (Riu)

Por lo tanto, para el INIMET se hace necesario contar con una infraestructura que
permita el desarrollo y caracterizacion de MRC en densidad en estado liquido, con
el fin de ser utilizados en la calibracidén de los densimetros digitales existentes en el
pais, los cuales tienen una amplia aplicacion en los diferentes sectores de la
industria, y a su vez requieren que la trazabilidad metrolégica sea asegurada a

través de patrones nacionales, lo cuales se resguardan en los INM.

1.4 Calibracion de los densimetros oscilatorios

Los densimetros de tipo oscilatorio de laboratorio pueden ser calibrados tanto en
las instalaciones del usuario como en las instalaciones del proveedor del servicio de
calibracion, por su parte los densimetros de tipo oscilatorio de proceso, pueden ser

calibrados en campo, instalados en la linea, o en laboratorio en instalaciones
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especiales que simulen condiciones de operacion en cuanto a flujo, temperatura,
presion, y si es el caso viscosidad, etc.

Para la calibraciéon en campo de los densimetros de tipo oscilatorio de proceso, en
general estos se calibran instalados en sus condiciones normales de trabajo,
midiendo el liquido de trabajo, a la temperatura y presion correspondiente.

El procedimiento de calibracion de los densimetros de laboratorio incluye la
comparacion de las indicaciones del densimetro contra los valores de densidad de
referencia (valores de los MRCs, o medidos por un densimetro de caracteristicas
superiores). La calibracion en general se realiza a 20 °C y a presion atmosférica, a
excepcion de que el usuario acuerde una o varias temperaturas diferentes.

En el procedimiento de medicion se debe indicar el tipo de instrumentos de medicion
y equipos que sean adecuados para utilizarse en el servicio de calibracion, como
son los MRCs, termometro, barémetro e higro-termémetro (si es necesario), asi
como el material y accesorios a utilizar para el manejo de los liquidos.

Como parte del procedimiento de calibracion de los densimetros de tipo oscilatorio,
los laboratorios de calibracion deberan definir los pasos a seguir para determinar el
tiempo y niumero de mediciones necesarias para obtener resultados estables; en
densimetros de tipo oscilatorio de laboratorio, previo a las mediciones finales, deben
realizarse repeticiones para evaluar el comportamiento de la estabilidad del
instrumento.

El procedimiento de calibracion debe incluir el proceso de limpieza de la celda de
medicion, considerando las indicaciones del fabricante y de las caracteristicas del

liquido introducido en la celda.
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El procedimiento de calibracion, debe incluir el nUmero minimo de repeticiones
(mediciones) que se realizaran en la calibracion, lo cual dependerad de las
condiciones del instrumento bajo calibracion e incluso del fluido bajo medicion. Se
recomienda realizar al menos cinco repeticiones para densimetros de tipo oscilatorio
de laboratorio y, al menos tres repeticiones para densimetros de tipo oscilatorio de
proceso.

El procedimiento de calibracion del laboratorio debe incluir los siguientes elementos:
= Eleccion de los MRCs a utilizar en funcion del intervalo de interés del usuario.
= Eleccion apropiada del tipo y material de las jeringas y asi como de los

accesorios necesarios (como vasos de precipitado) para que no reaccionen
guimicamente con el(los) MRC(s).

» Registrar los datos del equipo a calibrar, marca, modelo niumero de serie,
temperatura de calibracion, el flujo, la presion de trabajo y la presion
atmosférica de calibracion.

» Si la exactitud del densimetro lo requiere, la evaluacion de las indicaciones
de temperatura y presion del instrumento, contra instrumentos calibrados y
certificados propios del laboratorio de calibracion.

» Registrar las constantes del instrumento (cuando aplique).

» Paralos equipos que cuenten con control de temperatura interno, se procede
a fijar la temperatura a la que se realizara la calibracion, lo que sera indicado
por el usuario. En caso que el densimetro a calibrar no cuente con el
controlador de temperatura, la calibracion se realizara registrando la
temperatura que indique el instrumento.

= Evitar la formacion de burbujas en la celda de medicion.
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» Inspeccion de las condiciones del instrumento.

» Limpieza del instrumento de acuerdo a las instrucciones del fabricante.

= Utilizar adecuadamente el método de comparacion para determinar la
desviacion entre el instrumento y los MRCs.

= Evaluacion de las correcciones y sus incertidumbres asociadas (Guia técnica
de trazabilidad e incertidumbre para la calibracion de densimetros de tipo

oscilatorio, 2016) (Becerra Luis O P. L., 2016).

El método de medicion utilizado en la calibracién de los densimetros de tipo
oscilatorio de laboratorio es por comparacion directa contra materiales de referencia
certificados. Con este método se determina el error de indicacion del instrumento
de medicion bajo prueba.

El método por comparacion, consiste en, para cada valor de densidad a calibrar,
introducir repetidamente un MRC en la celda del densimetro de tipo oscilatorio con
el fin de registrar los valores en densidad indicados por el instrumento
posteriormente, se calcula el promedio de las lecturas en densidad y obtiene la
desviacion entre la indicacion del densimetro y el valor de referencia de densidad
aplicando las correcciones correspondientes.

Para la calibracion en campo de los densimetros de tipo oscilatorio de proceso, se
toman muestras del fluido de trabajo (circulando por el densimetro) y
simultdneamente se registran las indicaciones correspondientes de densidad,
temperatura y presion de la linea de trabajo. Posteriormente se comparan las

indicaciones de la densidad del liquido en un instrumento calibrado y caracterizado
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en densidad, para calcular el error de indicacion del instrumento (Becerra Luis O P.
L., 2016).
Existen dos tipos de densimetros oscilatorios: (Guia técnica de trazabilidad e
incertidumbre para la calibracion de densimetros de tipo oscilatorio, 2016) (SIM,
2016) (IS0, 1998) (ISO, 2002).
1. Instrumentos de laboratorios.
2. Instrumentos de proceso para liquidos homogéneos:

e Densimetros de proceso en laboratorios.

e Densimetros de proceso en campo.
La evaluacion de la conformidad en instrumentos de medicion consiste en la

confirmaciéon mediante la calibraciéon de

|E + U(E)| < emp (@8]

En las Tablas 2 y 3 se expresa el error maximo permisible de los densimetros

oscilatorios de laboratorio y para los de tipo proceso para liquidos homogéneos.

Tabla 2. Errores maximos permitidos para los densimetros de tipo oscilatorio de
laboratorio (Guia técnica de trazabilidad e incertidumbre para la calibracion de

densimetros de tipo oscilatorio, 2016) (SIM, 2016)(Becerra Luis O P. L., 2012).

emp (kgm™3) Resolucion (kgm™3) Factor
1.00 0.10 1/10
0.50 0.10 1/5
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0.20 0.01 1/20

0.10 0.01 1/10

0.05 0.01 1/5

Tabla 3. Errores maximos permitidos para los densimetros de tipo oscilatorio de
proceso para liquidos homogéneos (Guia técnica de trazabilidad e incertidumbre
para la calibracién de densimetros de tipo oscilatorio, 2016) (SIM, 2016)(Becerra

Luis O P. L., 2012).

emp (kgm™3) Resolucion (kgm™3) Factor
1.00 0.10 1/10
0.50 0.10 1/5
0.20 0.01 1/20
0.10 0.01 1/10

El laboratorio que realizara la calibracién debe contar con los liquidos de referencia
certificados. Las magnitudes influyentes en la calibracion seran la temperatura y la
presion.

La variacion del valor de densidad del fluido (Ap), debido a un incremento o

decremento de temperatura (At), es funcion del coeficiente de expansion térmico
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especifico del fluido (a). Por otro lado, la variacién en densidad debida a un cambio
de presion (Ap), depende del coeficiente de comprensibilidad especifico del fluido
(B)-

La calibracion de los densimetros debe realizarse después de haber aplicado el
ajuste, que debe realizarse de acuerdo a las instrucciones del fabricante. El ajuste
se realiza para determinar y fijar las constantes de funcionamiento. Usualmente, los
fabricantes, recomiendan que sean ajustados con aire y agua pura (cComo minimo
agua destilada) o con otros liquidos cuya densidad sea conocida con la exactitud
necesaria. El ajuste debe ser realizado a la temperatura de medicion deseada (Guia

OIML G-14,2011).

1.5 Conclusiones parciales del capitulo

La investigacion realizada, asi como la revision de la bibliografia consultada ha
permitido obtener una actualizacion del estado del arte a nivel internacional sobre
la tematica. Ademas, se muestra el papel que juegan los INM en la certificacion de
los liquidos de referencia en densidad para el aseguramiento de la trazabilidad
metrologica de los densimetros oscilatorios a través del proceso de calibracion, que

incluye el método de medicion e incertidumbre.
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Capitulo 2. Diagnostico para la fundamentacion de la trazabilidad metroldgica

de los densimetros oscilatorios en el pais

En este capitulo se toma como base para definir los métodos empleados y las
etapas fundamentales de la investigacion, para recopilar informacion sobre el

estado de la trazabilidad metrolégica de los densimetros oscilatorios en el pais.

2.1 Etapas de investigacion

Teniendo en cuenta las experiencias en el desarrollo del proceso de calibracién de
los densimetros oscilatorios y sobre la base de éstas, se estructuraron los aspectos
a desarrollar en este trabajo. Esta investigacién esté vinculada al desarrollo de un
proyecto I+D+i no asociado a Programa "Disefio y materializacion de la piramide de
trazabilidad de los densimetros oscilatorios" (Codigo E211LH902-006), firmado

entre ambos centros TECNOMATICA e INIMET.

Etapas fundamentales de la investigacion:

1. Disefio del protocolo de investigacion (planteamiento del problema,
determinacién del tipo de investigacion y disefio de investigacién, de las
variables, del método a emplear, entre otras).

2. Busqueda bibliografica. Procesamiento de la bibliografia y de la informacion
contenida en la misma.

3. Levantamiento metrologico de los densimetros oscilatorios existentes en el
pais, a través de una entrevista a directivos, especialistas y técnicos.

4. Evaluacion de la resolucion y exactitud de los densimetros oscilatorios.
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Evaluacion y comparacion del funcionamiento del densimetro oscilatorio con
respecto a los conectados en linea.

Evaluacion del diagnéstico de la maqueta funcional existente en el
Laboratorio de Densidad del INIMET para realizar mediciones de liquidos de
referencia en densidad que pueden ser empleados para la calibracion de los
densimetros oscilatorios.

Ejecucion del diagndstico con la infraestructura existente actualmente en el
Laboratorio de Densidad del INIMET para realizar las mediciones con
liquidos de referencia certificados en densidad con trazabilidad a un INM.
Elaboracion del esquema de trazabilidad metrolégica de los densimetros
oscilatorios a través del Laboratorio de Densidad del INIMET.

Evaluacion del esquema de trazabilidad metrolégica del densimetro

oscilatorio de TECNOMATICA y analisis por el grupo de expertos.

10.Revision del procedimiento de calibraciéon de los densimetros oscilatorios

existente.

11.Validacién del proceso de calibracion de los densimetros oscilatorios en el

Laboratorio de Densidad del INIMET.

Con la validacién se confirma a través del examen y aporte de evidencias objetivas,

que se cumplen los requisitos particulares para un uso especifico previsto. Esta

validacion de los resultados del proyecto 1+D+i no asociado a Programa "Disefio y

materializacion de la piramide de trazabilidad de los densimetros oscilatorios" se

realizara de la siguiente forma:
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* Presentacion del Informe al CCT del INIMET, con participacion de
TECNOMATICA con el objetivo de validar los resultados de la investigacion
realizada a través del proyecto, lo cual incluye la conformidad del cliente (en
este caso TECNOMATICA).

= Emisién por parte del CCT del Instituto de los Avales correspondientes.

= Emision por parte de TECNOMATICA del Aval de Conformidad del Cliente.

2.2 Métodos utilizados para el diagnostico de la trazabilidad metroldgica de
los densimetros oscilatorios en el INIMET
El diagndstico consistié en un levantamiento metrolégico en diferentes empresas
del pais, para determinar la cantidad de densimetros oscilatorios existentes.
Se utilizé la técnica de entrevista, se obtuvieron datos importantes para el desarrollo
de la investigacion, fueron visitados algunas de las empresas del pais, la entrevista
fue aplicada a directivos, especialistas y técnicos vinculados al proceso de servicio,
brindando informacion de primera mano acerca de la problematica concreta que
podia o no presentar el Laboratorio de Densidad del INIMET con respecto a la
trazabilidad metrolégica de los densimetros oscilatorios.
Guion de la entrevista:
1. ¢cuantos densimetros digitales u oscilatorios existen en su organizacién?
2. ¢qué modelos existen?
3. ¢cual es su resolucion y exactitud?

4. ¢cudles son sus caracteristicas metrologicas?
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5. ¢tienen estos densimetros oscilatorios trazabilidad metrologica, o sea,

certificados de calibracion, certificado de conformidad, o documentacion
técnica del fabricante?
¢estos densimetros oscilatorios cuentan con aseguramiento metrolégico en

el pais?

Para la elaboracion del diagnostico se realiz6 el andlisis de la siguiente

documentacion:

OIML G 14, Mediciones de densidad, 2011.

ISO 15212-2 Densimetros de tipo oscilatorio. Parte 2: Instrumentos de
proceso para liquidos homogéneos, 2010.

Decreto Ley No. 8 (GOC-2020-613-066) De Normalizacion, Metrologia,
Calidad y Acreditacion, Gaceta Oficial No. 66 Ordinaria, Cuba, 2020.
Decreto 16 Reglamento de Normalizaciébn, Metrologia, Calidad vy
Acreditacion, Cuba, 2020.

Manual de Calidad del INIMET, Manual de Calidad para los Laboratorios.
LA 09 Sellado y confeccion de los certificados de calibracién y enmiendas a
los certificados.

IC 208-02 Calibracion de densimetros digitales.

PG 21 Investigacion por proyecto.

Proyecto del INIMET 1+D+i no asociado a programa, Disefio y materializacion
de la piramide de trazabilidad de los densimetros oscilatorios, Coédigo

E211LH902-006, 2020.
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= Proyecto del INIMET I+D+i no asociado a programa, Patron Nacional de

Densidad de Liquidos, Codigo P211LH900-002, 2019.

2.3 Diagnaostico sobre trazabilidad metroldgica para asegurar la calibracion de

los densimetros oscilatorios en el pais

Para la ejecucion de las diferentes etapas de investigacion se tuvo en cuenta el

esquema que aparece en la Figura 3.
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[ Disefio del protocolo de investigacién ]

A 4

[ Busqueda bibliografica. Procesamiento de la bibliografia }

|

-
Levantamiento metrolégico de los densimetros oscilatorios
existentes en el pais a través de entrevistas
-
\ 4
p
Evaluacion del procedimiento de calibracion existente ]
& /\
. . Lo )
Estudio de la densidad de dos liquidos Estudio de las mediciones con
(MR) con la maqueta funcional los MRC
J
A
Evaluacién y comparacion de los resultados de las mediciones con
MRy con los MRC en Densidad
J

\ 4

Implementacion del procedimiento de calibracién de los densimetros oscilatorios
en el Laboratorio de Densidad del INIMET

A 4

Establecimiento de la cadena de trazabilidad metrol6gica para los densimetros

oscilatorios en el pais

h 4

Validacién de la cadena de trazabilidad metrol6gica

de los densimetros oscilatorios

Figura 3. Esquema de trabajo para la ejecucion de las diferentes etapas de

investigacion.
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Aplicacion de la entrevista al personal seleccionado.

Se realiz6 la entrevista a un total de 18 personas, vinculadas a algunas de las

organizaciones de la economia nacional que cuentan con densimetros oscilatorios

gue requieren garantizar la trazabilidad metrolégica en el pais, de ellos el 42,5 %

fueron directivos y el 57,5 % son especialistas. Ademas, en lo referente a su

formacion, el 25,3 % del total son técnicos y, el resto, son de nivel universitario (74,7

%).

Una vez evaluadas las respuestas, los resultados demostraron que:

existen varios modelos de densimetros oscilatorios instalados en diferentes
laboratorios del pais.

existen varios modelos de diferentes fabricantes o paises.

existen alrededor de 35 densimetros oscilatorios de resolucion en el orden de
(1E-04 a 1E-06) g/cm3, lo cual corresponde aproximadamente a un 92 % sin
tener asegurada la trazabilidad metrolégica dentro del pais.

el rango de medicion es de (0 a 2) g/cm3 o de (0 a 3) g/cm3.

se emplean en multiples mediciones de densidad de liquidos, vinculadas a la
industria alimenticia, petroquimica, azucarera, entre otros

se debe garantizar niveles de incertidumbre expandida en el orden de (1E-04 a
1E-05) g/cm? para k=2 y un 95 % de nivel de confianza.

en el pais no tienen aseguramiento metrolégico los densimetros oscilatorios de

resolucion en el orden de (1E-04 a 1E-06) g/cms.

La situacion identificada esta referida con la necesidad de contar con liquidos de

referencia certificados en densidad (MRC) o liquidos de referencia en densidad

(MR) con trazabilidad metroldgica a un laboratorio que cumpla con los requisitos de
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la NC ISO/IEC 17025: 2017 "Requisitos generales para la competencia del
laboratorio de ensayo y calibracion”, donde se expresa que los resultados de las
mediciones se encuentran asegurados a las unidades del Sistema Internacional de
Unidades (SI). Otra variante se encuentra vinculada a crear una infraestructura en
el Laboratorio de Densidad del INIMET que permita determinar la densidad de
liquidos por el método de pesadas hidrostaticas basado en el principio de Arquimedes, que
pudiera ser utilizado en la calibracion de los densimetros oscilatorios existentes, 0
adquirir un densimetro digital con caracteristicas metrolégicas superiores. En la
Tabla 4 aparecen reflejadas las caracteristicas metrologicas de un densimetro con
caracteristicas metrologicas superiores, el cual puede ser empleado como un patrén

de referencia.

Tabla 4. Caracteristicas metrolégicas de un densimetro con caracteristicas

metrologicas superiores.

Caracteristicas Densimetro con caracteristicas
metrologicas metrologicas superiores
Modelo DMA 5000M
Fabricante Anton Paar
Rango de medicion en (0 a 3) g/cm?3
densidad
Resolucion 0.000001 g/cm?
Repetibilidad 0.000001 g/cm?
Rango de medicion en (0a100) °C
temperatura
Repetibilidad en 0.01
temperatura
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Se realiz6 un levantamiento de todos los densimetros oscilatorios que el laboratorio
tiene identificados con necesidad de asegurar la trazabilidad metrolégica, teniendo
en cuenta el modelo, la resolucidn, el fabricante o pais, la entidad o duefio, cantidad
de equipos, y la posibilidad de garantizar la trazabilidad por parte del INIMET. (Ver

Tabla 5)

Partiendo del analisis de la cantidad de densimetros oscilatorios vinculados a la
industria alimenticia, petroquimica, AZCUBA, MINAL, salud publica, MINDUS y
otras entidades del MINFAR, el 92 % de estos instrumentos de medicidon no cuentan
con el aseguramiento metroloégico dentro del pais. Solamente se garantiza la

trazabilidad metrolégica actualmente al 8 %.
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Tabla 5. Levantamiento metrolégico de los densimetros oscilatorios en el pais.

Modelo Fabricante o Resolucion Entidad o dueiio | Cantidad de Trazabilidad
Pais densimetros = en el pais
DMA Tm Anton Paar 0.0001 g/cm?3 Empresa Mixta 1 no
4100M Las Lomas S.A
DMA 35 Austria 0.0001 g/cm? Bebidas y 2 no
DA 130N Kem Kyoto 0.0001 g/cm? refrescos La no
Electronics Habana
DA 130N Kem Kyoto 0.1 %v/v Bebidas y 1 Si
Electronics refrescos
Mayabeque
DA 130N Kem Kyoto 0.001 g/cm?3 Bebidas y 1 si
Electronics refrescos Pinar
Rio
DMA 35 Anton Paar 0.0001 g/cm?3 CORACAM S.A 1 no
Snap 51 Anton Paar 0.0001 g/cm® = GEOCUBA Pinar 1 no
del Rio
30Px (2) Mettler Toledo = 0.0001 g/cm? 4 no
DMA 4500 Anton Paar 0.00001 g/cm? Refineria no
DMA TM Anton Paar 0.000001 g/cm® Cienfuegos S.A no
5000M
30 Px Mettler Toledo = 0.0001 g/cm? Instituto de 1 no
Medicina
Deportiva
DMA 5000M Anton Paar  0.000001 g/cm?3 13 no
(2) Habana Club
DMA 4500 (2) Anton Paar 0.0001 g/cm?® | Internacional S.A no
DMA TM 35 Anton Paar 0.0001 g/cm?3 no
9)
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DMA 4500

DMA 35 (2)
DMA 5000

DMA 5000M

DMA 500M
DMA 38
DA 130N (2)

DS 7800

DDM 2911
30 Px

DMIF 2.0

Anton Paar

Anton Paar
Anton Paar

Anton Paar

Anton Paar

Anton Paar

Kem Kyoto

Electronics
Kruss

Rudolph
Mettler Toledo

Bopp&Reuther

0.0001 g/cm?3

0.0001 g/cm?
0.00001 g/cm?

0.00001 g/cm?

0.000001 g/cm?
0.0001 g/cm?3
0.0001 g/cm?3

0.0001 g/cm?3

0.00001 g/cm?
0.001 g/cm?®

0.0001 g/cm?

Centro de
Investigaciones
del Petroleo
Corporacién
Cuba Ron S.A
(Ronera Santa
Cruz)
Corporacién
Cuba Ron S.A
(Ronera
Céardenas)
Corporacién
Cuba Ron S.A
(Ronera Central)

Suchel Fragancia

UEB Productora
Lubricante
Habana
ICIDCA
Oficina Nacional
de Inspeccion
Estatal
TECNOMATICA

'_\

no

no
no

no

no

no

no

no

no
Si

no
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Laboratorio de Densidad

Para garantizar la trazabilidad metrolégica de la unidad del Sl de las mediciones de

densidad de liquidos del pais, el Laboratorio de Densidad del INIMET actualmente
cuenta con los siguientes patrones:

» Dos esferas de ULE (Ultra Low Expansion), ULE es un vidrio de

expansion ultra bajo de silicato-titanio, con coeficiente de dilatacion

térmica muy bajo. La incertidumbre relativa de estos patrones (esferas de

ULE) es aproximadamente de 2E10-05. (Ver Tabla 6)

Tabla 6. Especificaciones de las esferas de ULE del Laboratorio de Densidad del

INIMET.
Esferas Caracteristicas metrologicas Fabricante Trazabilidad
de ULE metrolégica
ULE 1 didmetro 50 mm Jenoptik PTB (no. de
m= (144,26184 + 0,0002) g Carl Zeiss Certificado
v= (65,61778 + 0,0008) cm3 a 20 Jena 3.33-2005A048/1)
°C GmbHI
ULE 2 didmetro 50 mm PTB (no. de
m= (144,34658 + 0,0002) g Certificado
v= (65,66381 + 0,0008) cm?3 a 20 3.33-2005A048/2)
°C

Para medir con estos patrones sélidos se requiere crear una infraestructura por el
meétodo de pesaje hidrostatico basado en el principio de Arquimedes. Se trabaja en
el desarrollo de un proyecto [+D+i no asociado a Programa "Patron Nacional de
Densidad de Liquidos”, el cual cuenta con la tarea técnica para la fabricacion del
sistema de medicion y sistema de suspension. Este sistema de medicion esta

conformado por otros equipos de medicion y patrones de referencia
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complementarios tales como: Balanza, 2 Pt 25 con sensor e indicador, bafio

termostatico, termo higrometro, barometro, densimetro digital, destilador de agua.

* Y una balanza densimétrica no. B-43209, con un rango de medicion de
(0,600 a 1,840) g/cm3, con incertidumbre en el orden de 10 g/cm?, patron de

referencia actual del laboratorio. (Ver Figura 4 y Figura 5)

ESQUEMA NACIONAL DE JERARQUIA
MAGNITUD FISICA: DENSIDAD DE LIQUIDOS

Patron de Masa PTB Patron de Longitud PTB
Patrones Referencia No. 3.33-2005A043/1 PTB

Esferas (ULE-1, ULE-2) ﬂTr-; ;
U= 10° glem® (k=2) (R

Nivel 1 [ I . Sy

Liquido de Referencia
Método de Pesada Hidrostatica

Balanza Densimétrica no. B-43209 d
U= 510" g/lcm® (k=2)
| k

Nivel 2 ( Liquido de Referencia ]

Método de sustitucion
]

Densimetros de inmersion Patrones SENAMET (Juegos de: Densimetros de Uso
Densimetros digitales General, Alcoholimetros, Sacarometros)
Densimetros opticos Uz (7,7%10* a 8,1*10%) g/cm® (k=2)

Uz (7.710*a 8110 glem® (k=2) T
&/ [ Liguido de Referencia J
Método de sustitucion
I
Densimetros de Uso General
Alcoholimetros
Sacarometros
Uz 810 alcm?® (k=21

Figura 4. Cadena de trazabilidad metrolégica actual en la magnitud fisica de

Densidad de Liquidos del SENAMET (Valdivia, 2019).
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PROYECCION
ESQUEMA NACIONAL DE JERARQUIA
MAGNITUD FISICA: DENSIDAD DE LIQUIDOS

R 1
Patron de Masa "TBl | Patrones Referencia No. 3.33.2005A048/1 PTB

i Patrén de Longitud PTE
|

Esferas [ULE-1, ULE-2) - :;
U=10% glem?® (k=2) .
Nivel 1 | * g
| Método de Pesada Hidrostatica |
| [
I |
Liquide de Referencia Liquide de Referencia Certificado -
U=107° glem® (k=2) U=10° glcm® (k=2) =
| |
Nivel 2 ( Método directo |

| Densimetro Digital DMA 5000 U=

10% glem? (k=2) @

[ Método de Cuchow I Método de sustitucion

[Liguido de Referencia) o
Metodo directo (Liguido
1]

Patrones SENAMET (Densimetro
U=10"% glem® (k=2)
|

Digital)

de Referencia Certificado

\ — - — :
Densimetros | [ e ][ s S |
ﬂi '1nUTeé?é?nr; Den_ si_metros Der_lsi[netros
(k=2) dlg!}jales , UPHCC'S , || Densimetros Densimetros Densimetros
U=z10" glem U=10" glem® || de inmersion digitales Opticos
_ (k=2) (k=2) U= 10% glem? U=z10% glem® | | U=10" glem®
Nivel 3 k=2) (k=2) (k=2)

Figura 5. Proyeccién de la cadena de trazabilidad metroldgica en la magnitud fisica

de Densidad de Liquidos del SENAMET (Valdivia, 2019).

2.4 Conclusiones parciales del Capitulo

=  Se tiene como mision la realizacién del proceso de calibracion, ademas de contar
con una infraestructura documental y técnica para asegurar el proceso.

=  Se lograron identificar los diferentes densimetros oscilatorios existentes en el
pais, sin trazabilidad metroldgica.

. Se cuenta con siete fortalezas, una debilidad y una oportunidad de mejora en la
institucion para apoyar el aseguramiento metrolégico de los densimetros

oscilatorios en el pais.
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Capitulo 3. Aplicacion del procedimiento para la calibracion de los

densimetros oscilatorios en el INIMET y trazabilidad metrologica en el pais

Este capitulo refiere las bases para la ejecucion del proceso de calibracion del
densimetro oscilatorio de Tecnomatica utilizando MRC en densidad, asi como la
materializacion de la trazabilidad metrolégica en el Laboratorio de Densidad del

INIMET.

3.1 Aplicacién del procedimiento de calibracion de los densimetros
oscilatorios en el Laboratorio de Densidad del INIMET
Para la aplicacion del procedimiento de calibracién de los densimetros oscilatorios se
utilizé la instruccion de calibracion IC 208-02 "Calibracion de los densimetros
digitales”. Se tuvo en cuenta las caracteristicas metrologicas, el método de
calibracion, y los patrones de referencia necesarios para este proceso. Los
resultados del diagnostico metrolégico permitieron elaborar el esquema de
trazabilidad metrolégica del densimetro oscilatorio de Tecnomatica, siendo
considerado resultado de la investigacion realizada.

= Identificacibn de las caracteristicas metrologicas del densimetro

oscilatorio de Tecnomética.

Esta investigacion nos permitié realizar el estudio del densimetro oscilatorio del
Laboratorio de Calibracion de Liquidos Claros (LCPC) de Tecnomatica, ubicado en
Boca de Jaruco, que cuenta con una instalacion que asegura la trazabilidad
metrologica de las mediciones de flujo de combustible en el pais. Esta instalacion

consiste en un sistema de medicion conformada por un grupo de instrumentos de
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medicion referencia y auxiliares para este tipo de magnitud fisica (Flujo de

combustible). En la Tabla 9 aparece el listado de instrumentos de la instalacion.

Tabla 9. Listado de instrumentos de medicion referencia y auxiliares de la

Instalacién de Flujo de Combustible del LCPC.

Instrumentos de medicion Cantidad
Tanque gravimétrico con celdas de carga 1
Transductores de temperatura 7
Transductores de presién 6
Densimetro oscilatorio 1
Kit que mide la temperatura ambiente, la humedad relativa y la 1
presion atmosférica
Contadores masicos del tipo Coriolis 3
Valvula desviadora
Instrumento de medir tiempo 1

El densimetro oscilatorio se encuentra conectado en linea a este sistema de

medicion de flujo de combustible (ver Figura 5).
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Figura 5. Vista del densimetro oscilatorio conectado en linea en la instalacion de

flujo de combustible del LCPC de Tecnomaética.

En la Tabla 10 se reflejan las caracteristicas metrolégicas del densimetro oscilatorio

de Tecnomatica.
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Tabla 10. Caracteristicas metrologicas del densimetro oscilatorio de Tecnomatica.

Caracteristicas metrologicas Densimetro oscilatorio de Tecnomatica
Modelo DIMF 2.0
Fabricante Bopp & Reuther
Rango de medicion en densidad (0.4 a2) g/cm?®
Resolucién 0.00001 g/cm?
Repetibilidad 0.00005 g/cm?
Rango de medicion en (-40 a + 150) °C
temperatura
Repetibilidad en temperatura 0.01°C

" Método de calibraciéon

Método directo: comparacion de las indicaciones del densimetro oscilatorio contra

los valores de densidad de referencia (MRC).

Patrones de referencia

Liquidos de Referencia (MR) en Densidad.

Se utiliz6 una maqueta funcional para medir la densidad de dos liquidos de

referencia (Isooctano y alcohol absoluto, ver Tabla 11), por el método de pesaje

hidrostéatico basado en el principio de Arquimedes, pesando un patron solido (esfera

de ULE 1), de densidad conocida dentro del liquido que se deseaba determinar su

densidad, y por medio de la pérdida del peso de este patron se calculé la densidad

de estos liquidos, y la incertidumbre de ambos.

Los Instrumentos de medicion auxiliares de la maqueta (ver Figura 6) son:

= Balanza Sartorius de 220 g con resolucién de 0,01 mg.

= Termodmetro de liquido en vidrio de valor de division de 0,1 °C.

= Termohigrémetro ambiental Testo 175 H1 con rango de exactitud en

temperatura de + 0,4 °C y en humedad relativa £ 2,0 %.
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Bafio termostéatico TV 7000LT con exactitud de 0,1 °C y estabilidad de

0,02 °C.
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Tabla 11. Caracteristicas de los Liquidos de Referencia utilizados en el estudio realizado y resultados en el Laboratorio

de Densidad del INIMET.

Valor teorico y

Media del valor
obtenido en las
mediciones

Incertidumbre

Media del valor obtenido en las
mediciones realizadas con el

(0,789 hasta 0,791)
g/cm?

MR en ificaci lizad | expandida para k=2 y densi ilatori 20 °C
densidad especificaciones realizadas para la un 95 % de nivel de densimetro oscilatorio a _e
técnicas determinacién de la confianza incertidumbre expandida para k=2
densidad a 20 °C y 95 % de nivel de confianza
(Esfera de ULE 1)
Quimicamente puro
Contenido de
isooctano, %
Isooctano minimo 99,5 0,69000 g/cm?3 2,5E-05 g/cm3 0,69311 g/cm? £ 2,5E-04 g/cm3
Densidad a 20 °C
(0,692 a 0,693)
g/cm?
Contenido alcohol
etilico
- 0
aﬁ:ggﬂ?é gﬂézgﬂzzz%z ?C 0,79360 g/cm?3 3,1E-05 g/cm3 0,79151 g/cm? £ 1,6E-03 g/cm3
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Figura 6. Maqueta funcional del Laboratorio de Densidad del INIMET para medir con

las esferas de ULE.
Liquidos de Referencia Certificados (MRC) en Densidad.

Las caracteristicas de los MRC en densidad adquiridos por Tecnomética aparecen
reflejados en la Tabla 12. Ambos MRC cumplen con las caracteristicas metrolégicas
para ser utilizados como patrones de referencia en la calibracion de los densimetros

oscilatorios, asegurandose de esta manera la trazabilidad metrolégica al Sl.
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Tabla 12. Caracteristicas de los Liquidos de Referencia Certificados (MRC) en

Densidad adquiridos por Tecnomatica.

Certificado del MRC
g Incertidumbre
MRC? en Codigo de Valor expandida para Trazabilidad
densidad MRC y fecha X 7 -
q o referido | k=2 y un 95 % de metrolégica
€ vencimiento . ;
nivel de confianza
CMR-
730C090f 0,794
Polialfaolefina Fecha de 70 0,000 02 g/cm?3
vencimiento: g/cms3 Patron Nacional
2021-02-05 de Densidad
CMR- del CENAM
730C093f 0,998 (Z01y z02)
Agua pura Fecha de 20 0,000 02 g/cm?3
vencimiento: g/cm3
2021-03-02

3.2 Procedimiento para la calibracién de los densimetros oscilatorios en el
Laboratorio de Densidad del INIMET

El procedimiento de calibracion tiene la estructura organizativa establecida en el
SGC para la documentacion del Instituto, descrita en el procedimiento general PG
01 "Gestion de la documentacion”, que incluye objetivo y alcance, términos y
definiciones, responsabilidades, instrumentos de medicion patrones y auxiliares
empleados durante la calibracion, preparacion para la calibracion, ejecucion de la
calibracion, examen exterior (que contiene: comprobacién preliminar, determinacién
de los pardmetros metrolégicos, criterios a tener en cuenta para determinar si
cumple o no las especificaciones, evaluacion de la incertidumbre de las

mediciones), registro y presentacion de los resultados, y referencias.
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3.2.1 Implementaciéon del procedimiento para la calibracion de los
densimetros oscilatorios en el Laboratorio de Densidad del INIMET,

empleando MRy MRC

3.2.1.1 Liguidos de Referencia (MR) en Densidad

Con la maqueta funcional se obtuvo como resultado un Liquido de Referencia en
Densidad en el laboratorio, con un valor e incertidumbre de la medicion, que fue
empleado en el estudio de la calibracién de los densimetros oscilatorios.

El calculo de la densidad de los MR se realiza utilizando la siguiente expresion

matematica:
0, = (me_m'e(l_pa/pg)) (3.1)
| (Vyp(+a (t;, —20°C))) |
me': mec'_mc'
(3.2)
Donde:

m,: Masa de la esfera a la temperatura de referencia (20°C) la cual se toma del
certificado de calibracion de cada esfera.

m’, : Masa aparente de la esfera la cual se obtiene de la diferencia entre la masa
aparente de la esfera (m,,') junto con la cesta y la masa aparente de la cesta (m,").
p,: Densidad del aire a una temperatura ambiente en el local de 20°C.

p, - Densidad de las pesas patrones con la cual se calibra la balanza.
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V,,: Volumen de la esfera a la temperatura de referencia (20°C) el cual se toma del

certificado de calibracion de cada esfera.

a, . Coeficiente de dilatacion volumétrica debido al incremento de temperatura.
t, : Temperatura real en el momento que se esta tomando las lecturas en la balanza.
e Evaluacion de la incertidumbre de las mediciones

Partiendo de la ecuacion (3.1) como modelo matematico se realiza la propagacion

de la incertidumbre para la determinacién de la densidad:

2 2 2 2 2 2 2
T N R N A 2 T P VA (2 ) P R
o, o o, op, o, 56, a, )

(3.3)

Los coeficientes de sensibilidad son:

apl _ 1 apl - _ (mle*pa/pg)
om, (Vg (Lt (t, —20°C))) opy VgLt (t, —20°C)))
a'Ol __ (1_pa/pg) apl - _ (mk_m'e(l_pa/pg)
om,  (Vpq(L+a(ty —20°C))) Ny (Aroylty - 20°C)V,,°)
apl _ (mle/pg) apl __(mk_m'e (1_pa/pg))*(tf _ZOOC)
op, (Voo A+ (t; —20°C))) da, (Vo (Lt (t —20°C))?)

P (me-m,e(l-p,/p,)* ()
O (Vyy+ay(ty —20°C))) (3.4)
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¢ Incertidumbre en la determinacion de la masa de cada esfera (me):
Esta fuente de incertidumbre se toma del certificado de calibracién de las esferas

con respecto a la medicién de masa que se hizo cuando se calibré cada esfera.
e Incertidumbre en la determinacion de las masas aparentes (mec, mc’):

Para la estimacion de la incertidumbre de las mediciones de masa se consideran
las fuentes siguientes:

» Repetibilidad de las mediciones: Urep

» Resolucién de la balanza: uUres

= Calibracion de la balanza: ucal

El calculo de incertidumbre para las mediciones de la masa aparente (cesta y

esfera) y (cesta sola) es idéntico es por esto que solo reflejaremos las ecuaciones

para mec .

2 2 2
um:\/urep +ures +ucal (3.5)

¢ Incertidumbre de masa por repetibilidad
Para la incertidumbre por repetibilidad sera utilizada la desviacion estandar que sera

calculada segun:

Urp = o (3.6)

Donde:
Factor h: es un factor tabulado en la tabla, dependiente de la cantidad de

repeticiones de la medicion, para n=10 h=3.078.
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=)

10

11

12

13

14

15

1.128

1.693

2.059

2.326

2.534

2.704

2.847

2.970

3.078

3.173

3.258

3.336

3.407

3.472

Am: es el rango o diferencia entre valor maximo y el valor minimo de las mediciones.

e Incertidumbre de masa por resolucion

La incertidumbre por resolucion se estima asumiendo una distribucién rectangular

sobre la resolucién de la balanza:

Donde:

r: es la resolucion de la balanza.

(3.7)

¢ Incertidumbre de masa por la calibracién de la balanza

La incertidumbre por la calibracion de la balanza ser4 tomada del certificado de

calibraciéon de

correspondiente al punto maximo de la calibracién U

la balanza vigente toméandose el

max
cal

valor

de incertidumbre

. Los valores reportados en

el certificado de calibracién son de incertidumbres expandidas; se buscara la

incertidumbre combinada al dividir esta entre el factor de cobertura k, que

usualmente es igual a dos para una confianza tedrica del 95%.

cal

max

_ cal

k

(3.8)

e Incertidumbre de la determinacion de la densidad del aire dpa

Para la determinacion del valor de la densidad del aire se utiliza la siguiente

ecuacion de estado:
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PMa Mv
=——|1- XV 1-—— 3.9
Pa ZRT[ ( MaD (3.9)

Donde:
P : Presion del aire (Pa).
Ma: Masa molar de aire seco (gmol?).
Z: Factor de comprensibilidad.
R: Constante molar de los gases (J molt K1).
T: Temperatura termodinamica (K).
Xv : Fraccion molar de vapor de agua.
Mv: Masa molar de agua ((gmol?).
e Incertidumbre de la determinacion de la densidad dpg

El valor para esta fuente de incertidumbre es 2,89E-02 g/cm3

e Incertidumbre de la determinacion del volumen de la esfera (a 20 °C) V2o:

Esta fuente de incertidumbre se toma del certificado de calibraciéon de la esfera a 20

°C. El valor de incertidumbre expandida reportado en el certificado de calibracion

sera dividido por el factor de cobertura k (con valor = 2 para un 95 % de confianza)

para obtener la incertidumbre combinada:

rmax
U cal

“ Ok (3.10)

e Incertidumbre de la determinacién del coeficiente de dilatacidon volumétrica

de la esfera de ULE debido al incremento de temperatura ¢ :

Este valor se toma de la literatura en dependencia del material del solido que se

dilata. Para este caso el material de la esfera es ULE y el valor es 5,00E-08 K™
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e Incertidumbre de la determinacion de la temperatura real en el momento

gue se esta tomando las lecturas en la balanza:

Esta fuente de incertidumbre se toma del certificado de calibracion del termémetro

de vidrio con el que se midio la temperatura durante la medicion.

3.2.1.1.1 Resultados de las mediciones e incertidumbre realizadas para la

determinacion de la densidad del isooctano

Los resultados de las mediciones realizadas al liquido de referencia en densidad del

isooctano aparecen reflejadas a continuacion y en Tabla 13 se refleja el presupuesto

de incertidumbre.

masa aparente de la esfera y cesta (m'ec)

100,36309

masa aparente de la cesta (m'c)

100,36305

1,37777

1,37774

100,36312

1,37775

100,36365

1,37778

100,36376

1,37780

100,36388

1,37781

100,36329

100,36356

1,37782

OV~ [WIN|F

100,36396

1,37783

10 100,36332

O (N[o|O|~|lWIN |-

1,37789

media 100,36347

=
o

1,37792

media 1,37781

masa aparente de la esfera (m'e)

| 98,98566

masa de la esfera (Me)(g)

| 144,26184

wlumen de desplazamiento (Vto)(cm3)

| 65,61778

coefic. expansion de volumen (Ql) (K-1)

| 0,0000015

Temp referencia (°C)

20

Temp real (°C)

| 20,9

Temp cesta sola: 20,9 °C
Temp cesta y bola: 20,9 °C
Temp ambiente: 20,9 °C
Humedad relativa: 49,5 %
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Densidad del liquido(g/cm3)

| 0,69000 |

Tabla 13. Presupuesto de incertidumbre de las mediciones para el isooctano.

Componente
de
incertidumbre
tipica

Fuente de
incertidumbre

Ecuacién

Valor de la
incertidumbre
tipica

Coeficientes de
sensibilidad

Uy,

Incertidumbre en la
determinacién de
la masa de cada

esfera

2,00E-04

0,0152

uT‘Epm,ec

Incertidumbre
debida a la
repetibilidad de la
masa de la esfera
y la cesta

5,375E-04

u
TeSmyec

Incertidumbre
debida a la
resolucion de la
balanza

2,887E-06

ucalm.ec

Incertidumbre
reportada en el
certificado de
calibracion

max
cal

1,000E-04

Ureppy,

Incertidumbre
debida a la
repetibilidad de la
masa de la cesta

1,063E-04

ucalmfc

Incertidumbre
reportada en el
certificado de
calibracion

max
cal

1,000E-04

ucec

Incertidumbre
combinada de la
masa de la esfera
y la cesta

uCec

= [+ Cre?

5,376E-04

-0,0152

Pa

Incertidumbre
debido a la
densidad del aire

2,150E-05

0,188
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Pg

Incertidumbre
debido a la
densidad de las
pesas patrones

2,890E-02

-4,368E-05

Uy,

Incertidumbre de la
determinacién del
volumen de la
esfera

max
cal

8,000E-04

-0,011

Incertidumbre de la
determinacion del
coeficiente de
dilatacién
volumétrica de la
esfera de ULE
debido al
incremento de

temperatura

5,000E-08

-0,621

f

Incertidumbre de la
determinacién de

la temperatura real

max
cal

2,890E-02

-1,035E-06
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Y 2 (o0 Yoa(am Y 2 (o0 Y (oo Y2 (0N 2 (60 2
I R P e
Uc Incertidumbre
u, = 1,30E — 05
combinada
U Incertidumbre
expandida U=k=xu,=260E—05g/cm3

Valor del MR en densidad del isooctano es (0,69000 + 0,00003) g/cm3.

3.2.1.1.2 Resultados de las mediciones e incertidumbre realizadas para la
determinacion de la densidad del alcohol absoluto

Los resultados de las mediciones realizadas al liquido de referencia en densidad del
alcohol absoluto aparecen reflejados a continuacion y en la Tabla 14 se refleja el

presupuesto de incertidumbre.

masa aparente de la esfera y cesta (m'ec)
100,36309
100,36305
100,36312
100,36365
100,36376
100,36388
100,36329
100,36356
100,36396
100,36332
media 100,36347

O[N]~ [WIN|F-

[y
o
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masa aparente de la esfera y cesta (m'ec)

93,58637

93,58642

93,58644

93,58645

93,58643

93,58642

93,58640

93,58639

OOV ||~ [WIN|F

93,58638

10 93,58648

media 93,58642

masa aparente de la esfera (m'e)

| 92,23609

masa de la esfera (Me)(qg)

| 144,34658

wlumen de desplazamiento (Vto)(cm?3)

| 65,66381

coefic. expansion de volumen (Ql) (K-1)

| 0,0000015

Densidad del liquido(g/cm?3)
| 0,79360

masa aparente de la cesta (m'c)

1,34980

1,34979

1,34980

1,34981

1,34991

1,35060

1,35078

1,35088

Oo|N|o|O|h|W[N |-

1,35090

[N
o

1,35101

media 1,35033

Temp referencia (°C)

| 20

Temp real (°C)

| 19,5

Temp cesta sola: 19,5 °C
Temp cesta y bola: 19,7 °C
Temp ambiente: 19,5 °C
Humedad relativa: 49,7 %

Tabla 14. Presupuesto de incertidumbre de las mediciones para el alcohol absoluto.

Componente Fuente de Ecuacion Valor de la Coeficientes de
de incertidumbre incertidumbre sensibilidad
incertidumbre tipica
tipica
Incertidumbre
U, enla
determinacion E 0015
de la masa de k 2,00E-04 '
cada esfera
Incertidumbre
Urepm.,, debida a la A i
repetibilidad de am 6,497E-05
la masa de la h
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esferayla
cesta

Ures,,, ec

Incertidumbre
debida a la
resolucién de
la balanza

2,887E-06

ucalm,ec

Incertidumbre
reportada en el
certificado de
calibracion

max
cal

1,000E-05

Urep,, ¢

Incertidumbre
debida a la
repetibilidad de
la masa de la
cesta

7,206E-04

ucalmlc

Incertidumbre
reportada en el
certificado de
calibracion

max
cal

1,000E-05

ucec

Incertidumbre
combinada de
la masa de la
esferay la
cesta

Ucpe = \[(um’c)z + (um'ec)z

6,580E-05

-0,015

Pa

Incertidumbre
debido a la
densidad del
aire

2,155E-05

0,175

9

Incertidumbre
debido a la
densidad de

las pesas
patrones

2,89E-02

-4,067E-05

Uy

Incertidumbre
de la
determinacion
del volumen de
la esfera

max
cal

8,00E-4

-0,012

Incertidumbre
de la
determinacion
del coeficiente
de dilatacién
volumétrica de
la esfera de
ULE debido al

5,00E-08

0,397
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incremento de
temperatura

Incertidumbre
de la

Up, determinacion
de la

temperatura
real

max
cal

2 2,89E-02

-1,178E-09

expandida

Ue Incertidumbre oY s (o9 ¥os (0p Y 2 (05 ) o Yz (o). 2 (o).
combinada ||( | om [ om0 on 2, N o R o
u. = 1,55E — 05 g/cm?
U Incertidumbre

U=kx*u,=310E — 05 g/cm3

Valor del MR en densidad del alcohol absoluto es (0,79360 + 0,00003) g/cm3.

3.2.1.1.3 Determinacién de los parametros metroldgicos del densimetro

oscilatorio con MR en densidad

Se determinaron los parametros metroldégicos del densimetro oscilatorio de

Tecnomaética con los MR en densidad (isooctano y alcohol absoluto), ver Tabla 15.

Tabla 15. Parametros metrolégicos del densimetro oscilatorio para los MR.

Denominacién Densimetro digital
Modelo DIMF 2.0

No. serie 10033320
Rango de medicion (kg/m3) (400 a 2000)
Resolucién (kg/m?3) 0,01
Temperatura del termdmetro interno del densimetro digital (°C) 20,72
Incertidumbre expandida de los MR (kg/m3) 0,03
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Lecturas en el calibrando
Tipo MR Valor MR (kg/m3) Promedio | Correccion
(kg/m3) (kg/m3) | (kg/m3)
ISOOCTANO 690,00 693,11 693,04 693,25 693,13 3,1
ALCOHOL
ABSOLUTO 793,60 790,19 791,27 791,51 790,99 2,6
INCERTIDUMBRE
Repetibilidad | Resolucion | MR Uc U(k=2)
kg/m3 kg/m3 kg/m3 kg/m3 kg/m3
0,1240 2,887E-03| 1,5E-02| 0,1241 0,25
0,7797 2,887E-03| 1,5E-02| 0,7797 1,56
3.2.1.2 Determinaciéon de los parametros metrolégicos del densimetro
oscilatorio con MRC en densidad.
Se determinaron los pardmetros metroldégicos del densimetro oscilatorio de
Tecnomatica con los MRC en densidad (Polialfaolefina y Agua pura), ver Tabla 16.
Tabla 16. Parametros metrolégicos del densimetro oscilatorio para los MRC.
Denominacién Densimetro digital
Modelo DIMF 2.0
No. serie 10033320
Rango de medicién (kg/m3) (400 a 2000)
Resolucién (kg/m3) 0,01
Temperatura del termémetro interno del densimetro digital (°C) 20,00
Incertidumbre expandida de los MRC (kg/m3) 0,02
Lecturas en el calibrando
Tipo MRC Valor MRC (kg/m3) Promedio | Correccion
(kg/md) (kg/m3) | (kg/m3)
Polialfaolefina 998,20 998,20 998,21 998,22 998,21 0,01
Agua pura 794,70 794,71 | 794,72 | 794,73 794,72 0,02
INCERTIDUMBRE
Repetibilidad | Resolucion | MRC Uc Uk=2)
kg/m3 kg/m3 kg/m3 kg/m3 kg/m3
0,0118 2,887E-03| 1,0E-02| 0,01216 | 2,432E-02
0,0118 2,887E-03| 1,0E-02| 0,01216 | 2,432E-02
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3.3 Evaluacién de los resultados de la determinacion de los parametros

metrolégicos con MRy MRC

En el proceso de calibracion del densimetro oscilatorio se utilizé MR y MRC, (Ver

Figura 7 y Figura 8). Entre los resultados obtenidos se encuentran:

Utilizando MR: Los resultados de la serie de mediciones realizadas con el
densimetro oscilatorio fueron no satisfactorios. La desviacion y la incertidumbre
expandida estuvieron en el orden de (E-03 a E-04) g/cm’, siendo la exactitud de este
instrumento de medicién en el orden de E-05 g/cm’. En la Figura 8 las desviaciones
de los resultados de los valores de referencia para cada punto de calibracion de los
liquidos medidos, en este caso isooctano y alcohol absoluto, estan fuera del error
maximo permitido del densimetro oscilatorio de Tecnomaética, ademas de los niveles
de incertidumbre se encuentran fuera de rango. Este Ultimo se observa en los
graficos de ambas Figura 7 y 8. Para el caso del alcohol absoluto, a pesar de
medirse bajo las mismas condiciones de trabajo, los niveles de incertidumbre son
mayores. Considerando lo antes expuesto, no es recomendable la utilizacién de los
resultados de estos dos MR en densidad para la calibraciéon de este densimetro
oscilatorio.

Utilizando MRC: Los resultados fueron satisfactorios. La desviacion y la
incertidumbre expandida estuvieron en el orden de E-05 g/cm’, siendo la exactitud
de este instrumento de mediciéon en el orden de E-05 g/cm’. Partiendo de estos
resultados, es recomendable la utilizacion MRC en densidad trazable al S| para la

calibracion de este densimetro oscilatorio.
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1.8
1.6
14
1.2

0.8 M Incertidumbre del
material

0.6
0.4
0.2 -

0 - T T )

H Incertidumbre
maxima permitida

Figura 7. Comparacion de los resultados de la determinacion de los parametros

metrologicos con MR y MRC.

4.10 - 0.100
Y
3.10 * 1 %
? 0.000 | |
2.10
1.10 =
-0.100
Polialfaolefina Agua
0.10
Isooctano Alcohol Absoluto

Figura 8. Desviaciones de los valores de referencia para cada punto de calibracion
con MR y MRC con respecto al error maximo permitido del densimetro oscilatorio

de Tecnomatica.
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Incertidumbre requerida en la calibracion.

La incertidumbre expandida con k=2 asociada a los errores de indicacion que

resulten de la calibracion de densimetro oscilatorio no debera exceder a un tercio

del error maximo permitido de la clase de exactitud correspondiente al instrumento

de medicion. (Ver Tabla 17 y 18)

Tabla 17. Relacion entre el error maximo permitido y la incertidumbre méxima

permitida de la calibracion (Becerra Luis O P. L., 2016) (Guia técnica de trazabilidad

e incertidumbre para la calibracién de densimetros de tipo oscilatorio, 2016).

Error maximo Resolucion Factor Incertidumbre
permitido 5 méaxima permitida
, (kg/m?) en la calibracién
(kg/m?) con k=2 y un 95 %
de confianza
(kg/m3)
1.00 0.1 1/10 0.33
0.5 0.1 1/5 0.17
0.20 0.01 1/20 0.067
0.10 0.01 1/10 0.033
0.05 0.01 1/5 0.025
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Tabla 18. Resultados de las incertidumbres de los MR y los MRC.

Incertidumbre | Incertidumbre | Incertidumbre | Incertidumbre | Incertidumbre
maxima _ _
permitida en Isooctano Alcohol Agua pura Polialfaolefina

la calibracion absoluto
para k=2
(kg/m3)
0.033 0.25 1.56 0.024 0.024

3.4 Resultados de la validacién del Procedimiento para la calibracion de los

densimetros oscilatorios en el Laboratorio de Densidad

Como resultado de la validacion del procedimiento de calibracion del densimetro

oscilatorio de Tecnomética, se logré asegurar la trazabilidad metrolégica al S| con

MRC en densidad, a través del procedimiento de calibracién del Laboratorio de

Densidad del INIMET. (Ver Figura 9)
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Patrén Macional de Densidad del CENAM, identificado como Z01 con ndmero de
certificado 1.82-2016A004/1 y 202 con numero de certificado 1.82-2016A004/2),

ambos emitidos por el PTB de Alemania

NIVEL 1

Método de pesaje hidrostatico, basado en el principio de Arquimedes

Liquidos de Referencia Certificados en Densidad
Polialfaclefina CMR-730C090f, Fecha de vencimiento: 2021-02-05

Aaua pura CMR-730C093f. Fecha de vencimiento: 2021-03-02

MIVEL 2

Método directo

Densimetro oscilatorio de TECNOMATICA Certificado de calibracion CU01-2610-1-C

MIVEL 2

Figura 9. Cadena de trazabilidad metrolégica del densimetro oscilatorio de

Tecnomatica.

Nivel 1

INM

Patrones sdlidos de densidad

[ Método de pesaje hidrostatico ]

Mivel 2

MRCs en densidad

[ Método directo ]

Nivel 3

Densimetro oscilatorio

Figura 10. Cadena de trazabilidad metrologica del densimetro oscilatorio en el pais.
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CONCLUSIONES
1. El estudio del estado del arte permitio identificar los métodos de medicion
para la calibracion de los densimetros oscilatorios y seleccionar el método de
medicion directo como el ideal cientifico en las condiciones tecnolégicas y

econdmicas de la Cuba actual.

2. El diagnéstico realizado evidencio que el 92 % de los densimetros digitales
con principio de funcionamiento de tubo en U no cuentan con trazabilidad

metrologica en el pais.

3. La investigacidon realizada utilizando MR y MRC en densidad permitid
seleccionar como patrones de referencia para el proceso de calibracion, a los
MRCs trazables metrolégicamente al Sl a través del INM de Meéxico

(CENAM).

4. Quedo establecida la cadena de trazabilidad metrologica para la calibraciéon
de los densimetros oscilatorios en el pais, basada en los requisitos del

documento regulatorio internacional (OIML D5).
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RECOMENDACIONES

1. Mantener el suministro sisteméatico de los MRCs en densidad para cumplir con
el periodo de calibracion de al menos una vez al afio.

2. Crear y desarrollar la infraestructura necesaria para medir con patrones solidos
gue permitan asegurar la certificacion de liquidos de referencia en densidad

dentro del pais y la trazabilidad metrolégica al Sl.
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ANEXO 1

Certificado del liquido de referencia en densidad de la Polialfaolefina

%CENAM

T e 6 o

Z_i’ac{(ﬁ(n(/a
CNeartoriad e .@)(%)mnce'a

Certificads nemern: CNM-MR-TI0-03672000  Namero de usidad: 160

CMR-T30C090(
Liquido de referencia en densidad,
Polialfaolefina, presentacion de 100 ml.

Valor de densidad certificada ¢ incertidumbre con k=2,

Densidad Incertidum
wem® plem
0.794 70 0.000 02

El villor de B densidad corresponde 3 una temperatura de 20 °C y a la prestén de 81 000
Pa.

Fecha de cortificaciin: / Corntioanon e 202040008
Nimers de seryiche 204969
Firma Elecoonica
r-i'.:r 1 Fevaved By Casar Augusio Masa Jiménez N0732.54%.21-663946
2/ Approbed by Luis Omar Becerra Santiago NOI4B-150-21.6635:7

Notas:  Notes

© Noes recomesdable Ls regeoduociis paraal & cwie coraficads, ya gee punde dar lsgar 8 ineerpretasisnes
aguvoeadss de ws resdindon, FPurniad reprodiation sy Mad 10 mirlesfing Wtepretasics

= st certifioado g2 emite de manem electrinles. La versida oficial pusde ser coosudiads e of domicile
checraoncn RapcUwnw oo aspa oom Mg gade al chicase
A& uin contar com ceta contraseda lon datos del makenial pueden ohwserse o ¢l TMANO w\ll oo o
aimner de ceraficado. [This & ar wecromic conyioas. The offcisl wernion may by odvalnnd at the wediive
Moy Vwaw conmam iramsparescis'oontificador.anpr arieg the pasrevnd provided 10 the caaromer.
sfowiicanion infvmanion fir she muterial sy de aboanal of v sone sile wifosr by send of promesd)

Querétaro, Cra, C.P, 7TEN00
Tels. 0 (umzuasﬂomm Coimeo olechonco: venta- numxusqou’amm-

wm 4.5 Camatera & Loa Cuds. El Margues, Cra. C.P. 76248 Maxico Versida | Hoje 14
Mro, . ANco
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ANEXO 2

Certificado del liquido de referencia en densidad del Agua

%CENAM

RN AR .

geM/w(m/o
OWatoriad o .@gfzﬂmc&'a

Certificado oamers: CONM-MR-730.05722020  Namers de saidad: 175

CMR-730C0931
Liquido de referencia en densidad,
Agua, presentacion de 100 ml.

Vabor de densidad certificada ¢ incertidumbre con =2,

Densidad Incertidumbry
gem® plom®
0.998 20 0.000 02

El valor de la densidad correspoade a una temperatura de 20 °C v o la presién de 81 000

Pa,
Fucha de certifionchin: / Cerrficanon due 2020-09-02
Nismorn de servicior 204970
Firma Electréaica
.«luudby Cesar Asgusio Mats fséecy Ja-343-21 -0
M £ Appeited by L Omar Becerra Sanslago NOI48-150-21 6773873
Notas: / Noves
= No es moomsendable b mproduccidn parcial de exte comificads, 3 e pusde fee lugar 3 mmierpectaciones
o dos de s dou (Parsial repweata o laad o weirland) o )
= Exte centificadn s emine de miseers electrénce. La \mb\ elical pacde ser consiliada o of damicilio
slectrdonco B weww. senam mx’ ot sope com s oada 3l cllente
Aln s coatar u-nucmlnuh \mwm a.nmw petiiee obiencese o clmymul om ol
2w de 6 (This & The oot revsion antr v olstined of Mhe wekoin

Resp Awaw comim, nms»mnn-wvlm.mkumz ating the pasvword pvosided 0 tAe cariveer.
Tenniffconivn infrmaon fir the sateried sy Ae abatinnd ar i sowe 1 withow (he sond o pasrwond]

m 4.5 Carmetera @ Los Cues. El Marguas, Cra,, G P, 76246 México Versica | Hoja 14
Apco, Postal 1-100 Centro, Quenttaro, Ova., C.P. 78000, Maxco
Taby.: 01 (442) 2910500 nl 04, Carreo . baes 5 o
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ANEXO 3

Registro de calibracion del densimetro oscilatorio de Tecnomética

. ) . " Registro Numero
lnlm ET Registro de Calibracién / Venficacion 26101

SRS RIC 208-01-01 Densi deir itales y opticos Pag._1 de 3

Denominacion del instrumento: ’ Y. Modeio: . O No. serie:

Fabricante, Marca 6 Pais: EZEZ; REOTHER Rango de medicion. __ (0 o s) "Jr/"a
Exactitud 0, 0] ﬁi'/ma No. orden de servicio.___ G02610 Fecha: _2021-01 =25
Pertenecionte a_TECADH ATI A Oieccion vel ciente:_Sabaelir Mlamds &Lbtef Opuurctsf Sclartod
Cédigo del técnico: 25 Lugar de la C. on: _Cerro
Magnitudes influyentes. Temperatura inicial 20,8 oC; Temp final ﬁ_‘/_-c_ Incertidumbre ad <
Humedad relativa 697 %; Humedad relativa final_€2/;2= 9; Presion Atmosférica \ _ hPa
Pafdnu vhlizedas
i . . >

,Lq‘,,,u de referentis 2a JM&J‘J,

Liquido(s) empleado(s).
Patron(es) utilizado(s)

Documentos Técnicos 1C 208-01 Pb lia I _FA[LF'/A‘. C&H R_F20e090f —

1. Examen exterior (W' -»a. L&l ) . S

2. Comprobacion del funcionamiento: ~ oJi o oy I’Lft./?»“‘ L ensiad P
3. Observaciones: ~ /4?“‘\ CH£ 2 ?50@075(' -

Firma del técnico: mo. 174

Ativenr WAL

[ RIC 208-01-01 Densimetros de inmersién, digitales y 6pticos T Pag. 2 de_3

4 Determinacion de los parametros metrologicos

Patrén
Temperatura Valor Valor de la Mediciones Media
de r:legncia origingl convemv:?n en / Ly ”'_)
o ] uni ( ( )
(glem’) (kg ) 5/

20,02 | p99g2 599,20 | 778,20 75,2/ 97522 | 795y

20,00 0,74 0 )‘79' %0 }7q' 37 9)'7, )3z ?‘7‘1' > }79' 2
Resultados. b

/

Firma de! tecnico:



RIC 208.01- i -
208-01-01 Densimetros de Inmersién, dgitales y opticos Pag. 3 de 3
5 Evaluacén de fa incertidumbre.
Dencinacin Densimetro Digtal
Neaslo IVE 2.
No._sene 100386838
Rango de medician kgim?* ©Oas) )
Resolocian kgim” 0.0¢
Temp. da reerno del digtal (*C) 2000
Incersdumbre sxpencids de o5 MRC kg/m* 002
Tgo Vakor MRC | C Lecturas en & calbranco (ph'} | | Promedia | Comecoca
gem' | (kg'm?) gy
CMR-730C093 e 174 | 0 93820 958.20 S9021 56822| 99821 001
CIR-TIOCOE0 no. 161 | 078470 79470 754.72 794.73| 78472 002
rezolucian

repetivicad | finks MRC X=2)

Lol L kgim* |

001181335 occ2gesa 000001 Q0121608 Z42EL2

0ONSISS| 00028868 000001 00121606 2432E.02

Firma del técnico: :!&
\
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ANEXO 4

Foto del sello de calibraciéon
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ANEXO 5

Foto del certificado de calibracion

FInmeT

Certificado de Calibracion No.__001-2610-1-C

Denominacion: Dengimelro agilal

No. de sene 10028836 Modelo: _DIMF20
Fabncante, marca 6 pais: _gopp g Relapen
Perteneciente a: _ TECNOMATICA

Notas

mmmmommmnl&uum-uumwm % Cusks son e
=“""‘“ 06 CUUG parsas 0 COn s Sefnicenes o8 s Ladaces.

El gtesenie conk s en el ym.l y O 10 o0 gue se

mumslmmmmm o

e Sron e M ArOsUSsdn Dol 0e este JoCUMENo. uwmm.nwmwmm,m«

E) uiadnio del - a8 ComD de SU UAMSOTason

Las 20 o8 factores Ge coberers )

eeechoaion
mvmm:sm-mummnmum

Liugs de caibracian Cern

Earones Wilzatos

Ligdee o3 referoncia on Densdad, Pollalfnsiefing — Mg CMR-TIDCOR0F Cailb-acs =n

CENOM Trazabin & Falren Necsonal o Uwrsided © EHsaMA (201 Z

Liguido do raferenca on Densidad, Agua— Mo CMR-TIOT003¢ n'ulkum o CEMLAS Tragalie
o Fatran Haoone de Deradag CENA [T ¢ 200

Metodo de calidazion

Mediccn dinacta | 208-02 Cathraadn o denenwtins Migitales

Fecha de b 20210126
Calibro:
Firma
Arazai Vams Calderdn
Afualitd
Téc en Metrologia
Pagina de
Comsudads No 206 CP 1200 Lesnar No. 10 CP 12000 Cabe 20 No 507 CP 11200
Cartro Madans, Ceno, Cuze Fag, Cata
Tet 7262004144 Tel 7450508 Yeoi T84
£-mait lsbotslona@emeret cu ww el CLBenALEA (U
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Continuacion del Certificado No. CUur-cotuein.

Magnitudes int e tes

Mo Vaiorimesl | Usior Final | ingerdidun,tire combnade
Temperatura (°C) 208 04 d
Humedsd retativa (%3 0.7 0t.3 0.7
Resutacns:
WRC Temperstura  Matda Medinones Corrpeefanes  [ncerbdtumbes (k=2)
1<) hgTa®) AT g am*y
CMR-730C0001 (1) 2000 a2 0,01 0.2
CMRTIVNEGS 18 e 000 Yar e [ =] EE-H)
AALE VS Caodia
Tae. an Metrehaqts 1

Pagina,, de o
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Anexo 6

Vista de la instalacion de flujo de combustible del LCPC de Tecnomatica
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MRC en densidad (Polialfaolefina)

Anexo 7

MRC en densidad (Agua pura)
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