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1. OBJETIVO

Describir la metodologia utilizada en las comprobaciones intermedias de recipientes
volumétricos, con capacidad de 18 927,06 mL (5 galones), segun el documento
normativo que contiene el método definido en la Euramet No.19 “Guia de
calibracion” version 3.0 (09/2018); para observar el comportamiento de recipiente
volumétrico Patrén-RVP.

2. DESTINATARIOS

Servidores publicos y/o contratistas que hagan parte del laboratorio de volumen.

3. GLOSARIO

La terminologia y simbologia empleada en este documento estd basada
principalmente en los siguientes documentos:

- GUM (2008): para los términos relacionados con la determinacion de los
resultados de la incertidumbre de la medicion.
- NTC 1848 (2007): para los términos relacionados con las pesas patron.

-  Guia SIM MW G7/cg-01/v.00: para los términos relacionados con el
funcionamiento IPFNA.

- VIM versién actual: para los términos relacionados en la calibracion.
- Decreto 1595 /2015

CADENA DE TRAZABILIDAD METROLOGICA: sucesiéon de patrones vy
calibraciones que relacionan un resultado de medida con una referencia.

ERROR DE MEDIDA: diferencia entre un valor de medido de una magnitud y un
valor de referencia.

INCERTIDUMBRE DE MEDIDA: parametro no negativo que caracteriza la
dispersién de los valores atribuidos a un mensurando, a partir de la informacion que
se utiliza.

RESPONSABLE DE LA DIRECCION TECNICA: es el servidor publico o contratista
encargado de autorizar los certificados de calibracion y al personal clave para la
realizacion de las calibraciones.
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RESPONSABLE DE LAS COMPROBACIONES: servidor publico o contratista que
realiza las comprobaciones intermedias del recipiente volumétrico, segun lo definido
en este procedimiento.

RVC: recipiente volumétrico a comprobar

RVT: objeto retenido-recipiente volumétrico

RVP: recipiente volumétrico patron

TRAZABILIDAD METROLOGICA: propiedad de un resultado de medida por la cual
el resultado puede relacionarse con una referencia mediante una cadena
ininterrumpida y documentada de calibraciones, cada una de las cuales contribuye

a la incertidumbre de medida.

IPFNA: Instrumento de pesaje de funcionamiento no automatico

4. REFERENCIAS

Jerarquia
de la Numero/Fecha Titulo Articulo Aplicacion Especifica
norma

Por el cual se dictan
normas relativas al
Subsistema Nacional de la
Calidad y se modifica el
capitulo 7 y la seccion 1
del capitulo 8 del titulo 1 de | Seccion 2,
Decreto 1595 de 2015 |la parte 2 del libro 2 Del| articulo | Definiciones
Decreto Unico | 2.2.1.7.2.1
Reglamentario del Sector
Comercio, Industria Y
Turismo, Decreto 1074 de
2015 y se dictan otras
disposiciones

Guia de Guia para la calibracion de

calibracion Version 2.0 |patrones de volumen

Euramet (05/2020) utilizando el método
cg. 21 volumétrico.

Numeral | Calibracion de los patrones de
6.3.3.10. |volumen por el método
6.3.3.7 | volumétrico.

Guia de Guia _para la Calibracién de los patrones de
determinacion de la

calibracion Version 3.0 Aplicacion |volumen por el método

Euramet (09/2018) |nc:ert|dumbre. on el total gravimétrico.
No.19 método gravimétrico en

volumen
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Jerarquia
de la Numero/Fecha Titulo Articulo Aplicacién Especifica
norma
Requisitos generales para L
ISO/IEC 22edicién 2017 |la competencia de los Aplicacion Comprobaciones intermedias
17025 . total
laboratorios de ensayo y
de calibracion
Vocabulario intencional de .
metrologia Conceptos | Aplicacion Para sistqgas dg Bonceptos
VIM 32 edicion 2012 ) fundamentales y generales
fundamentales y total o ;
- utilizados en metrologia
generales, y términos
asociados.
Guia para estimar la Aplicacion | Lineamientos ara estimar
GUM 2008 incertidumbre  de  la| "P b G P
. total incertidumbres
medicién
Sistema de gestiéon de la ) ., -
medicion. Requisitos para| Aplicacion Confirmacion - metrologica  y
NTC ISO 10012:2003 ) - realizacion de los procesos de
los procesos de medicidony total "y
; " medicion.
los equipos de medicién

5. GENERALIDADES

El método gravimétrico consiste en pesar la masa de agua que puede contener
0 suministrar un instrumento volumétrico bajo calibracion con respecto a su
densidad, a partir de la diferencia de masa cuando el recipiente esta vacio y lleno
de liquido. El liquido usado generalmente para el desarrollo de este método es
agua pura grado 3 (des ionizada) con conductividades igual o menor a 5 uS/cm.
La densidad del agua pura se determina en funcion de la temperatura.

Para realizar la evaluacion del volumen correctamente se deben registrar la
temperatura del medio ambiente, la humedad relativa, la presidon atmosférica, la
temperatura del liquido, y conocer el coeficiente cubico de expansion termina del
material de construccion del instrumento.

Los equipos patrones a utilizar, deben encontrarse dentro del periodo de validez
de calibracién.

Los equipos a comprobar, deben estar limpios para no tener interferencias en el
proceso de comprobaciones intermedias.

En la hoja de calculo RT03-F33, se contemplan los factores de correccion a los
que haya lugar.
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- Como separador decimal el laboratorio opta por usar la coma (,).

- Para tomar la lectura del volumen en el recipiente volumétrico metalico bajo
comprobacion, se observa el menisco que se forma en el visor. Para evitar el
error de paralaje se debe leer el menisco en su punto mas bajo. Ver figura 1.

Lectura del menisco

Divisién
de
escala

Il‘l: I

Formacion del menisco
Figura 1. Vision en paralelo del menisco

Nota 1: Una vez termine la comprobacion limpiar el tubo visor del recipiente
volumétrico metalico.

Criterios y frecuencia para la realizacion de comprobaciones intermedias del
recipiente volumétrico:

- Cuando ingresa al laboratorio equipamiento nuevo recipiente volumétrico

- En casos inesperados (golpes, caidas, manipulacion inadecuada, certificado de
calibracion con inconsistencias en sus resultados de medicidn) entre otros.

- A intervalos intermedios con respecto a su periodo de calibracién, segun lo
indicado en el registro RT03-F44.

Para realizar las comprobaciones intermedias se tiene en cuenta el programa de
control de mantenimiento, comprobaciones intermedias y calibracion del
equipamiento RT03-F22 y el formato R03-F44.

5.1 EQUIPAMIENTO

Los equipos, instrumentos y accesorios usados en el laboratorio para realizar las
comprobaciones intermedias de los recipientes volumétricos, son los siguientes:

5.1.1 Equipamiento patrén
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Instrumento de pesaje de funcionamiento no automatico-IPFNA

Termdmetros

Probeta

Pipeta

Termo higrometros (barémetro)

5.1.2 Equipamiento auxiliar

Mesa de planitud

Cronémetro

Nivelador tipo ojo de buey o gota deslizante
Pie de rey

Sistema de filtrado de agua

Bidones para almacenamiento de agua grado 3
Conductivimetro

Pipetas

5.2 ACCESORIOS E IMPLEMENTOS DE LIMPIEZA

Precinto, perilla sopladora, pipeteador, jeringa bayetilla, balde, cepillos, churruscos,
desengrasante, detergentes, guantes, herramientas manuales, linterna, lupa, mesa
hidraulica y toallas de papel.

6. REPRESENTACION ESQUEMATICA DEL PROCEDIMIENTO

DESCRIPCION DE LA

No. ETAPAS ENTRADAS ETAPA RESPONSABLE SALIDAS
Comprende las HOJa(;ieI vida
siguientes actividades: _ael

equipamiento
REVISAR EL - Revisar el estado del RT03-F42
ESTADO DEL Recipiente recipiente Responsable de Hoja de
1 RECIPIENTE Y volumétrico a Volumétrico las calculo de
REALIZAR EL | comprobar-RVC comprobaciones comprobacion
PREMOJADO - Llenar el recipiente intermedias P
volumétrico metalico . es
intermedias

bajo comprobacion

de recipientes
volumétricos
RTO03-F33
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No.| ETAPAS ENTRADAs | DESCRIPCIONDELA | pEspoNsABLE | sALIDAS
Hoja de
RVC calculo para
COMPROBAR comptgsbamon
LA CAPACIDAD | Hoja de calculo | Comprende las intermedias
DEL para siguientes actividades: Responsable de | de recipientes
RECIPIENTE comprobaciones P las volumztricos
2 | VOLUMETRICO | intermedias de |- Comprobar la .
. . comprobaciones RTO03-F33
PARA recipientes capacidad del intermedias Diligenciada
SUMINISTRAR volumétricos recipiente 9
LIQUIDO RTO03-F33 volumétrico metalico. Recibiente
con registro de vqurT?étrico
datos comprobado
Comprende las
siguientes actividades:
- Calculary analizar los
CALCULAR Y datps registrados.
- Estimar la
ANALIZAR LOS incertidumbre de Hoja de
DATOS Hoja de calculo medicién célcujlo ara
REGISTRADOS para . par
. - Estimar la comprobacion
PARA comprobaciones incertidumbre es
DETERMINAR intermedias de . Responsable de | . .
LA CAPACIDAD . estandar compuesta intermedias
recipientes . las o
3 - asociada a la . de recipientes
DEL volumétricos capacidad del RVC comprobaciones volumétricos
RECIPIENTE RT03-F33 ) CaFI)cuIar |6S intermedias RT03.F33
VOLUMETRICO | con registro de gy o .
coeficientes de Diligenciada
CON SU datos sensibilidad
INCERTIDUMB - Calcular los grados
RE ASOCIADA , 9
de libertad.
- Calcular los grados
efectivos de libertad y
factor de cobertura
- Estimar
incertidumbre
expandida

7. DESCRIPCION DE ETAPAS Y ACTIVIDADES

7.1 ETAPA 1: REVISAR EL ESTADO DEL RECIPIENTE Y REALIZAR EL
PREMOJADO

Realizar el premojado del recipiente volumétrico metalico teniendo en cuenta las
siguientes actividades:
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7.1.1 Revisar el estado del recipiente volumétrico

Revisar que el recipiente volumétrico este en 6ptimas condiciones de: limpieza, no
presente golpes ni abolladuras, que él tuvo visor no se encuentre roto, y verificar
qgue no presente fugas, llenandolo con agua al menos una hora antes de realizar su
comprobacion y de observar o detectar un cambio significativo en el RVC, se realiza
la observacién en la hoja de vida del equipamiento RT03-F42 y se le comunica al
personal del laboratorio.

7.1.2 Llenar el recipiente volumétrico metalico bajo comprobacion

Llenar el recipiente con agua hasta el trazo superior de la escala, esta operacién
permite realizar un pre-humedecimiento de las paredes internas del recipiente.
Llenar el recipiente a baja velocidad de flujo de agua y baja presion para evitar la
formacion excesiva de burbuja, dejando las respectivas observaciones en el RT03-
F33.

Punto de control:

- Reuvisar el estado del RVC verificando que se encuentra en buenas condiciones
a través del RT03-F42 en caso de que aplique.

- Reuvisar las observaciones en el formato RT03-F33, con el fin de haya sido pre
humedecido antes de iniciar la comprobacion, con el fin de generar un equilibrio
térmico del recipiente volumétrico con el agua de trabajo.

7.2 ETAPA 2: COMPROBAR LA CAPACIDAD DEL RECIPIENTE
VOLUMETRICO PARA SUMINISTRAR LIQUIDO

Se inicia la comprobacion del cuerpo del recipiente volumétrico metalico y para ello
se realizan las siguientes actividades:

7.21 Comprobar la capacidad del recipiente volumétrico metalico

a. Verificar la nivelacion adecuada del recipiente mediante el instrumento
nivelador (usar nivel ojo de buey o gota) ubicandolo sobre el cuello del
recipiente. En caso de que el recipiente tenga patas ajustables usarlas
para su respectiva nivelacion.

b. Llenar el recipiente con agua grado 3, a baja velocidad y baja presién para
evitar la formacion excesiva de burbujas, hasta unos mililitros por encima
del trazo correspondiente a la capacidad nominal.
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c. Retirar las burbujas del RVC, mediante: golpes, semi giros, purga con la

Nota 2:

valvula de desague en caso de que lo tuviese, entre otros.

Ajustar el menisco para que la parte inferior quede tangente a la marca
del valor nominal a medir. (Emplear ayudas como mirillas de papel,
lamparas para iluminacion, lupas, jeringas, pipetas, entre otros)

Limpiar el cuello del recipiente cuidadosamente para no desajustar el
menisco y retirar los excedentes de liquido.

Pesar el recipiente con la carga de agua ajustada, y registrar la masa del
recipiente en el formato RT03-F33.

Registrar las condiciones ambientales para efectos del calculo de la
densidad del aire, (temperatura del aire, humedad relativa y presion
atmosférica), en el formato RT03-F33.

Medir la temperatura del agua justo después de registrar la indicacién del-
IPENA.

Efectuar el drenaje tomando nota del tiempo total empleado, en caso de
que el recipiente disponga de una valvula de drenaje, esta se abre
completamente, teniendo en cuenta 30 segundos de escurrido, después
de haber cesado su flujo principal.

Pasados los 30 segundos de escurrido, después del cese del flujo
principal en la valvula, se seca la parte externa del recipiente, tener
especial cuidado con las salpicaduras de agua, y registrar la indicacion
del IPFNA, este peso sera el correspondiente al peso vacio humedo.

Se repite tres (3) ciclos el proceso anterior desde la letra b, tres (3) ciclos,
registrando los datos en el formato RT03-F33.

Para los parametros de las condiciones ambientales (temperatura del aire,
humedad relativa y presion atmosférica) nos remitimos a lo definido en el
procedimiento RT03-P07.

Medir el didmetro interno del cuello usando el pie de rey para los calculos de la
incertidumbre de medida.

Punto de control: revisa que todos los datos estén totalmente diligenciados en el
formato RT03-F33
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7.3 ETAPA 3: CALCULAR Y ANALIZAR LOS DATOS REGISTRADOS PARA
DETERMINAR LA CAPACIDAD DEL RECIPIENTE VOLUMETRICO CON SU
INCERTIDUMBRE ASOCIADA.

Registrar los datos obtenidos de las comprobaciones en el formato RT03-F33,
teniendo en cuenta las siguientes actividades:

7.3.1 Calcular y analizar los datos registrados

Con base en los resultados obtenidos de las comprobaciones, calcular, analizar y

registrar los datos, teniendo en cuenta lo siguiente:

- Para el calculo de la capacidad del RVC es necesario emplear los datos de
entradas registrados en el formato RT03-F33, usando el modelo matematico de

la guia Euramet cg. 19, ecuacion (1)

(1-22) v =y - 1))

Vo = (I — Ip) *
0 L E OB

Pw — Pa
Dénde:

V, Volumen a la temperatura de referencia en mL
I, Indicacion de la masa del RVC lleno de agua en gramos
Iz Indicacion de la masa del RVC vacio en gramos
pa Es la densidad del aire a las condiciones ambientales del laboratorio en
g/cm?3
pw Es la densidad del agua usada en la calibracion en g/cm3
pg Es la densidad de las pesas (8 g/cm?) valor convencional segun la OIML
R111-1
t Temperatura del agua medida durante la calibracién en °C
y Coeficiente cubico de expansién térmica del material de construccién del
instrumento RVC en °C"’
to, Temperatura de referencia del RVC en °C.

- Calculo de la densidad del agua pyy.

El célculo adecuado de la densidad del agua refleja una buena estimacion de la
capacidad del instrumento. El valor es obtenido del tratamiento de la ecuacién
propuesta por TANAKA, por esta razon se tienen en cuenta factores como la
incertidumbre que aporta la medicion de la temperatura en el agua, la presion del
ambiente, la estabilidad de la temperatura y una contribucion final debida al modelo
matematico.
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o = {as l _EHa) EH D] L k4 ) (p 101325)]}

as(t+ ay,)
+ S¢ + 51t
Dénde:
CONSTANTES
a -3,983035 °C
a, 301,797 °C
as 522 528,9 °C2
Qay 69,34881 °C
as (kg/md) 999,97200

FACTOR DE CORRECCION POR COMPRESIBILIDAD
ko 5,07 x 1010 Pa-
k1 -3,26 x 1012 Pa1° C1
k2 416 x 104 Pa1°C-2
Po 101325 Pa

CORRECCION POR EL AIRE DISUELTO EN EL AGUA
S0 -4,61E-03
S1 1,06E-04

Nota 3: a; hace referencia al tipo de agua empleada en la calibraciéon. Cuando se
usa agua corriente (agua de la llave) en vez de agua oceanica as toma el valor de
999.972 kg/m3

- Calculo de la densidad del aire pg,.

La densidad del aire se calcula usando la version simplificada de la formula CIPM.
La formula ofrece resultados con una incertidumbre relativa de aproximadamente
2,4 x 10** bajo las siguientes condiciones ambientales durante la comprobacion
(incertidumbres de medicion de presion atmosférica, humedad relativa,
temperatura no incluida). 600 hPa <P <1 100 hPa, 20 % <hr <80 %, 15 °C =<'t
<27°C

_0,34848p — 0,009h, * exp(0,061t) kg
B t +273.15

Pa

/ s
Otros parametros fundamentales en la determinacion de la capacidad del RVC son:
- Medicién de la masa del RVC vacio (Ig)

- Medicion de la masa del RVC lleno (IL)
Medicion de temperatura del liquido (t)
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Medicion de las condiciones ambientales (temperatura del aire (t), humedad
relativa (hr) y la presion atmosférica (P)).

- Densidad de las pesas (ps).

Tomar como referencia el valor de la densidad de las pesas especificado en la
OIML R 111-1, la cual tiene un valor de 800 kg/m?3 (8 g/cm3) aproximadamente
para las pesas fabricadas en acero inoxidable. Este valor también puede ser
consultado en el certificado de calibracion de las pesas con las que se calibré el
IPFNA.

- Coeficiente cubico de expansion térmica (y).

El coeficiente cubico de expansion térmica se obtiene de la literatura o
generalmente de la informacion del fabricante del recipiente, de acuerdo con el
tipo de material del cual estan construidos los equipos volumétricos. En la
siguiente tabla se muestra algunos coeficientes cubicos de expansidon térmica
para diferentes materiales.

Material Coeficiente cubico de expansion térmica y (1/°C)
Vidrio Borosilicato 3.3 9.9 x 106
Vidrio Borosilicato 5.0 15 x 10-6
Vidrio soda lime 2.5x10%
Plastico (polipropileno) 2.4 x 104
Plastico 300 x 10-¢ a 600 x 10-6
Acero inoxidable 304 51.8 x 106
Acero inoxidable 316 47.7 x 10-

7.3.2 Estimar la incertidumbre de medicion

Para la estimacién y calculo de la incertidumbre se toma como base el documento:
JGCM 100. GUM-1995 con correcciones menores, sin embargo, para las
particularidades del método gravimétrico, se toma como base la guia Euramet cg.
19.

La metodologia de calculo establecida es la siguiente:
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Identificacion del modelo matematico.

Establecimiento de las variables a evaluar.

Ecuacion general de incertidumbre estandar de la capacidad.

Cuantificacién de la incertidumbre estandar de cada variable.

Determinacion de los coeficientes de sensibilidad.

Determinacion de los grados de libertad de cada variable evaluada.

Calculo de la incertidumbre estandar combinada de la medicidn.

Calculo de los grados efectivos de libertad de la incertidumbre estandar
combinada.

Designacion del factor de cobertura apropiado de acuerdo al nivel de
confianza requerido.

Calculo de la incertidumbre expandida.

De acuerdo a lo anterior se tienen en cuenta los siguientes parametros:

Pesaje: los resultados de las mediciones de la masa de agua que contienen
0 suministran los recipientes volumétricos se ven altamente influenciados por
las condiciones del IPFNA, por tal razon se tienen en cuenta factores como
la resolucion del instrumento, la calibracién del IPFNA: excentricidad,
linealidad y repetibilidad, excentricidad, que son tomados como el resultado
del certificado de calibracion.

Densidad del agua: EIl valor es obtenido del tratamiento de la ecuacion
propuesta por TANAKA, por esta razon se tienen en cuenta factores como:

- la incertidumbre que aporta la medicion de la temperatura en el agua,

- la deriva del termdmetro, la resolucion del termometro, la incertidumbre de
la medicion de la presidon atmosférica,

- la resolucion de la presién atmosférica,

- deriva de la presion atmosférica,

- contribucién debida la incertidumbre del modelo matematico,

- contribucién por la composicion isotdpica del agua,

- contribucion debido al coeficiente de expansion del agua.

Temperatura del agua: La temperatura del agua tiene una incidencia directa
sobre el calculo de la densidad y por tanto del volumen, ya que esta cambia
de acuerdo a las variaciones de temperatura. Para el calculo de la
contribucion de incertidumbre debida a la medicién de la temperatura durante
el proceso, se tienen en cuenta contribuciones como:

- Calibracion del termdmetro,
- la resolucion para la lectura de temperatura,
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- gradiente entre la temperatura del agua y la temperatura del aire,
- deriva del termémetro, que es un factor que depende de la manipulacion
y reutilizacion del liquido de calibracion.

Densidad del aire: para esta contribucién se tienen en cuenta principalmente
las condiciones ambientales corregidas, por tanto, las contribuciones de los
instrumentos, son: la resolucién, la deriva, y la incertidumbre del
termohigréometro (°C, hr, hPa) al momento de la medicion y una contribucion
debida al modelo matematico empleado para el calculo de dicha densidad.

Densidad de las pesas: Es importante tener en cuenta la incertidumbre de
este factor mediante la contribucion de la densidad de las pesas con las que
fue calibrado el IPFNA vy la relaciéon de la misma con la densidad del aire.
Normalmente se toma de la recomendacion internacional del OIML R-111-1,
o la reportada en el certificado de calibracion.

- Coeficiente de expansion del material: Esta estimacion toma los estudios
realizados a los materiales de fabricacion de los instrumentos.

- Otros parametros: La incertidumbre debido al ajuste del menisco, la
incertidumbre debido a la evaporacion, los cuales estan relacionado con las
habilidades del operador.

Por otro lado, cabe resaltar que se debe contemplar la contribucién tipo A de la
medicion.

7.3.3 Estimar la incertidumbre estandar compuesta asociada a la capacidad

del RVC

La incertidumbre combinada se calcula a partir de la siguiente ecuacion, pero antes
de aplicarla se deben establecer y calcular cada una de las contribuciones aqui
descritas:

<6VO )2 + <6VO )2 + (BVO )2 + (BVO )2 + <6V0 )2
—_— % —_— % —_— —_— % —_—
al, U, aly Uiy 3Py Up,, dpa Upy dpg Upg

v, z v, z
H(Grw) + (G a) + 2 (8Vep) + 0 (Vo) + 7 (V)
t

Contribucion por la lectura de masa:

La contribucién a la incertidumbre debida a la medicién de masa del RVC, lleno
esta dada por:




a Hiqo-
B e PROCEDIMIENTO Cddigo: RT03-P13

A~ , DE COMPROBACIONES INTERMEDIAS DE | /arsion: 4
Industria y Comercio RECIPIENTES VOLUMETRICOS -
SUPERINTENDENCIA Péagina 16 de 21
. T
u(ly) = |ul,” + _\/ﬁ + u?(6l,cc)

Incertidumbre del IPFNA ul;: Tomada del certificado de calibracion, es la
incertidumbre asociada al error reportado para el punto mas cercano al valor
medido para el recipiente lleno; se debe tener en cuenta si la ecuacion que viene
en el certificado arroja el resultado de la incertidumbre expandida y cual es el
factor de cobertura.

Resolucién del instrumento de pesaje (r): Asumido como medio intervalo con
una distribucion uniforme.

Incertidumbre por excentricidad de carga (61,..) : Se asume una distribucion
de probabilidad rectangular.

La contribucion a la incertidumbre debida a la medicidon de masa del recipiente
vacio esta dada por:

12

V12

u(lg) = uIE2 + + u?(6l,cc)

Incertidumbre del IPFNA ul;: Tomada del certificado de calibracién, es la
incertidumbre asociada al error reportado para el punto mas cercano al valor
medido para el recipiente vacio; se debe tener en cuenta si la ecuacion que viene
en el certificado arroja el resultado de la incertidumbre expandida y cual es el
factor de cobertura.

Resolucién del instrumento de pesaje (r): Asumido como medio intervalo con
una distribucién uniforme.

Incertidumbre por excentricidad de carga (51...): Se asume una distribuciéon
de probabilidad rectangular.

Contribucion por la temperatura del agua:

La siguiente ecuacion expresa las contribuciones que constituyen la
incertidumbre por medicion de la temperatura del agua:

U(ter) 2
u(t) = < k > + u?(res) + u?(6t) + u?(dt,,) + u?(éts)
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U(ter) Incertidumbre expandida de la calibracion del termémetro en °C
u(res) Incertidumbre por resolucion del termémetro.

u(8t) Incertidumbre por deriva del termdmetro calibraciones consecutivas.
u(ét,,) Incertidumbre debido a los gradientes de la temperatura durante la
calibracion.

u(8ts) Incertidumbre debido a la cercania de la temperatura del aire con la
temperatura del agua.

Contribucioén por el calculo de la densidad del agua:

La contribucién por la densidad del agua esta calculada mediante la estimacion
a partir de la ecuacion de Tanaka.

Nota 4: Se debe tener en cuenta que la incertidumbre se tomar en su forma
estandar para incluirla en la ecuacion general de calculo de incertidumbre.

u(pw (tw)) = Juz (pW.form) +u?(pw.) + u?(8pw)

Donde

u(pW.form) es la incertidumbre estandar de la férmula de tanaka la cual tiene
un valor de 4,5 x 107 g/mL

u(py ¢) incertidumbre estandar debido a la expansion térmica del agua la cual
de determina mediante la siguiente expresion u(py, ;) = u(ty,) * B * py (tw)
u(6py,) Incertidumbre estandar por la composicion isotépica del agua.

Contribucion del calculo de la densidad del aire:

La contribucion de la densidad del aire debe ser evaluada de acuerdo a la
ecuacion elegida para la realizacion del calculo, con respecto a la estimacion a
partir de la ecuacion del CIPM-2007

Pa

2 2 2 )
u u Up Us orm
u(pa) = pa* —Paled) , u(Py) | + Ztalpa) u(ty) | + ) u(hy) | + < —(PA)>
Pa Pa Pa

Contribucion por la densidad de las pesas:

Normalmente se toma de la recomendacion internacional del OIML R-111-1, la
cual tiene un valor de 800 kg/m? (8 g/cm3) aproximadamente para las pesas
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fabricadas en acero inoxidable, y una incertidumbre expandida de 140 kg/m3 con
k = 2, o la reportada en el certificado de calibracion.

Contribucioén por el coeficiente cubico de expansion térmica del material de
construccion del recipiente

De acuerdo a lo evidenciado en la guia Euramet No.19, numeral 7.3.6, de la
literatura se tiene una duda para este valor de referencia entre el 5% y el 10%,
por lo tanto, se le asigna este porcentaje al valor escogido para el célculo, ya sea
el reportado por la literatura o la informacién que proporcionen los fabricantes de
los recipientes, segun la siguiente ecuacion:

) = (0.10 xy(°C™1)
uy) = N

Contribucion por el efecto del operador (Ajuste del menisco): esta
contribucion depende de la experiencia y de la habilidad del operador. Para
evaluar contribucion a la incertidumbre, el laboratorio implementa lo descrito en
la guia Euramet No.19, numeral 7.3.7.1 letra b):

U(6Vien) = u, x E

Donde
E: es la seccion trasversal en el cuello del recipiente donde se forma el menisco.

up: incertidumbre en el punto mas bajo de la posicion del menisco.

- Contribucion por el efecto de evaporacién: Contribucién adicional a la
incertidumbre de medida, valor tomado de la tabla 2 de la guia Euramet No. 21

para recipientes con capacidad de 20 litros

- Contribucion por repetibilidad en la medicién del volumen Tipo A.
Tomada como la desviacion estandar del volumen total asi:

s(Vo)
Vn

U(6Vrep) =

7.3.4 Calcular los coeficientes de sensibilidad

- Lectura de masa para el recipiente vacio:
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g () (-2 0 o

Lectura de masa para el recipiente lleno

[ =) (-2 am - w)

Densidad del agua

av, B [(—(1, — I) iy
Op,, - _((Pw - PA)2> i <1 B P_B> *(L—y=*(t— to)l

Densidad del aire

pa

Densidad de las pesas

()2

9, (pw — pa)/ Lpg?

RICESAGD]
Coeficiente de expansion térmica

5 [Gm) (5 1)

Temperatura de trabajo

aa]io = [(ogf - Z)> (1-52) - s o]

Efecto operador

vy,
0V

Evaporacion

W,
aav;zvap

ZVO - :((p(MI,L—_ij)Z) * [(‘ %) * (,)I: :E)] FA -yl tO)]
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- Repetibilidad del proceso de medicion
A

08Vrep

7.3.5 Calcular los grados de libertad

Los grados de libertad v; han sido establecidos de acuerdo a la experiencia del
laboratorio y al conocimiento del proceso de medicién, asi pues, para las
contribuciones a la incertidumbre debidas a las mediciones, se asigna los valores
de n-1 y para las contribuciones sistematicas, se asignan los valores mediante la
siguiente expresion tomada de la GUM, anexo g

1 wl(x)  1pbu(xy) 2
Vi Eaz[u(xl-)] - E[u(xl-) ]

7.3.6 Calcular los grados efectivos de libertad y factor de cobertura

Teniendo estimadas y calculadas las contribuciones a la incertidumbre, se asume
que el comportamiento de la distribucién de las incertidumbres es normal y por lo
tanto se puede realizar una aproximacion a la distribucion por medio de una
distribucion t, calculada a su vez por medio de un numero efectivo de grados de
libertad verr obtenido mediante la formula de Welch-Satterthwaite:

ug (x)

yN uf(x)
i=1 v;

Verr =

Nota 5: Para hallar el factor de cobertura k, se formula mediante la funcion
fx=INV.T.2 C(XX) en el formato RT03-F33, con una probabilidad del 95%.

7.3.7 Estimar incertidumbre expandida

Finalmente se obtiene la incertidumbre expandida U, con un nivel de confianza de
aproximadamente el 95% de acuerdo a los calculos anteriores, mediante la
siguiente expresion:

U=k*up)

La incertidumbre se expresa en su forma expandida y con una aproximacion a 2
cifras significativas del valor.
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Identificar la Incertidumbre Dominante.

La cual se obtiene del mayor valor entre las Incertidumbres Tipo Ay Tipo B,

o YZi(Tipo A)” + (Tipo B)? _ (s 03
Ucal =03

Si < 0.3, entonces se asume un factor k de cobertura k= 1.65

Si 2 0.3, entonces el factor de cobertura k=2, para un nivel de confianza del 95%

8. DOCUMENTOS RELACIONADOS

RT03-F22 Programa de control de mantenimiento, comprobaciones intermedias
y calibracion del equipamiento

RTO03-F33 Hoja de calculo para comprobaciones intermedias de recipientes
volumétricos.

RT03-F42 Hoja de vida del equipamiento

RTO03-F44 Intervalos de calibracion y graficos de control

9. RESUMEN CAMBIOS RESPECTO A LA ANTERIOR VERSION

1. Modificacién parcial del numeral 5

2. Inclusion de la letra j en el numeral 7.2.1

3. Modificacion de la nota 2, cambiando de 5 ciclos a 3, se referencia el
procedimiento de condiciones ambientales RT03-P07 y se menciona la
medicién del diametro interno del cuello.

Fin documento
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