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RESUMEN

TITULO: IMPLEMENTACION Y CARACTERIZACION DE UN SERVICIO DE CALIBRACION DE
MEDIDORES DE PRESION USANDO UN PATRON TIPO VASOS COMUNICANTES*

AUTORES: Anggie Carolina Andrade Maturana - Jhein Carolina Roa Pirateque**

PALABRAS CLAVE: Calibracién, incertidumbre, trazabilidad, mandémetro, equipo patron,
repetibilidad, reproducibilidad, precision, veracidad.

DESCRIPCION:

En Colombia, los laboratorios de metrologia forman parte del sistema productivo del pais, puesto
que son los encargados de llevar un control en los recursos, tecnologias e instrumentos para
producir bienes y servicios, por lo que los laboratorios prestadores del servicio de calibracion
solicitan la acreditacion ante la Organizacion Nacional de Acreditacién de Colombia (ONAC). Esta
investigacién tuvo como propésito implementar y caracterizar un servicio de calibracion de
medidores de presion con el equipo patrén vasos comunicantes Dwyer 1425 Series Hook Gage del
laboratorio de calibracion y ensayos del Centro de Desarrollo Tecnolégico de Gas (CDT de Gas),
cumpliendo la Norma Técnica Colombiana NTC-ISO/IEC 17025. Para cumplir este proposito
primero se realizd una revisidn y consulta bibliografica de los métodos normalizados que se ajusten
a los requerimientos de la calibracion de medidores de presiébn con el patron tipo vasos
comunicantes. Como segundo paso se procede a la puesta en marcha del patrén, para asi estimar
la incertidumbre de las mediciones a las que se le realizan pruebas de validacién: prueba de
precision y veracidad, para conocer cuéles son los factores que mas influyen a la hora de realizar
las pruebas experimentales. Mediante esta validacion de precision se estima la incertidumbre de
repetibilidad (S,) y la incertidumbre de reproducibilidad (Sg), las cuales indican si las mediciones
pueden ser aceptadas para la prestacion del servicio de calibracion o si se necesita mejoras en el
patrén. Después se realiza la prueba de veracidad que se fundamenta en comparar el valor medio
experimental con el valor medio de una referencia certificada y por Ultimo se concluye que las
mediciones experimentales no tienen diferencias significativas al compararla con datos de
referencia aceptados y que la incertidumbre estandar global del proceso declarada es de 7,41x103
[kPa], magnitud aceptada por el laboratorio del CDT de Gas.

* Trabajo de Grado
** Facultad de Ingenierias Fisicoquimicas. Escuela de Ingenieria Quimica. Director: PhD. Carlos
Eduardo Garcia Sanchez. Co-director: Jhon Alejandro Angulo.
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ABSTRACT

TITLE: IMPLEMENTATION AND CHARACTERIZATION OF A PRESSURE METER
CALIBRATION SERVICE USING A COMMUNICATING VESSELS STANDARD.”

AUTHORS: Anggie Carolina Andrade Maturana - Jhein Carolina Roa Pirateque™*

KEYWORDS: Calibration, uncertainty, traceability, manometer, standard equipment, repeatability,
reproducibility, precision, veracity.

DESCRIPTION:

In Colombia, metrology laboratories are part of the country’s production system due to the fact that
they are responsible for carrying out control on resources, technologies and instruments for goods
and services. The laboratories providing calibration service request accreditation from the National
Accreditation Organization of Colombia (ONAC).This investigation had the purpose to implement
and calibrate a pressure gauge calibration service with a DWYER 1425 Series Hook Gage system
from the calibration and testing laboratory of the Gas Technology Development Center (CDT de
Gas), complying with the Colombian Technical Standard NTC-ISO / IEC 17025. To fulfill this
purpose, first a review and bibliographical research on the standardized methods, adjustable to the
calibration pressure gauges with standard of the communicating vessels requirements, was done.
The second step involved the start of the standard, in order to estimate the measurements
uncertainties to which the validation tests are performed: precision and veracity tests, so as to know
what the factors with most influence when performing the experimental tests are. Through this
precision validation, the uncertainty of repeatability (S,) and the uncertainty of reproducibility (Sg)
are estimated. Afterwards, the veracity test is completed; which is based on the comparison of the
experimental medium value with the medium value of a certified reference, and finally it is
concluded that the experimental measurements do not have significant differences when compared
with accepted reference data and that the global standard uncertainty of the declared process is
7.41x1072 [kPa], quantity accepted by the laboratory of the Gas CDT.

* Undergraduate project
** Faculty of Physicochemical Engineering. School of Chemical Engineering. Director: Ph.D. Carlos
Eduardo Garcia Sanchez. Co-director: Jhon Alejandro Angulo.

16



INTRODUCCION

Las mediciones en el ambito industrial son de vital importancia para vigilar la
seguridad y calidad de los procesos, permitiendo conocer de forma cuantitativa las
propiedades fisicas y quimicas de una sustancia, para asi garantizar un producto o
un servicio final. La metrologia es la ciencia de las mediciones, la cual incluye
todos los aspectos tedricos y practicos que respaldan la uniformidad y exactitud
requerida de una medida . Los laboratorios de metrologia forman parte del
sistema productivo del pais, son los encargados de regular recursos, tecnologias e
instrumentos para producir bienes y servicios, en colaboracién con los entes
gubernamentales que vigilan si los bienes o servicios cumplen los estandares
nacionales o internacionales de calidad para que puedan ingresar o permanecer
en un mercado, garantizando la proteccion al consumidor, salud, medio ambiente,
mejorar la innovacion y productividad de la economia colombiana 2 3. Asimismo,
todos los equipos utilizados para ensayos y calibraciones que tengan un efecto
significativo en la exactitud o en la validez de los resultados, deben ser calibrados
peribdicamente antes de ser puestos en servicio para poder lograr una
equivalencia entre el proveedor y el comprador, sin depender de condiciones
ambientales, tiempo y mediciones que se le realice al mensurando. A causa de
esto nace el concepto de trazabilidad, donde se establecen patrones e

instrumentos de medicién al Sistema Internacional (SI) por medio de una cadena

1 CENTRO ESPANOL DE METROLOGIA. Vocabulario Internacional de Metrologia Conceptos
fundamentales y generales, y términos asociados. 32 edicion. 2012. p.27, 56

2 MENDOZA, Jairo. Aspectos de la norma NTC 17025 concernientes al disefio de software para
calibracion en un laboratorio de metrologia. En: Scientia et Technica Afio XI. Noviembre-Diciembre,
2005, vol.1 no.29., p.89

3 INSTITUTO NACIONAL DE METROLOGIA. Consejo Nacional De Politica Econémica Y Social
Republica De Colombia. [En linea] Bogota, D.C. 2019. (Recuperado el 14 de enero 2019)
Disponible en http://www.inm.gov.co/images/Normatividad/Conpes/2019/Conpes_3957.pdf
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ininterrumpida de comparaciones, teniendo todas las incertidumbres determinadas
4

En Colombia, los patrones de medicion parten de patrones primarios, que son
representaciones de las unidades del Sl 5. Por ejemplo, el Instituto Nacional de
Metrologia (INM), alberga patrones primarios en algunas magnitudes, y de éste se
originan los laboratorios secundarios de calibracion, estos patrones secundarios
se establecen por medio de una calibracion respecto a un patrén primario de una

magnitud de la misma naturaleza °.

La confiabilidad de las mediciones depende de la trazabilidad, como de la
incertidumbre que se tiene de las mismas, ya que la incertidumbre representa la
duda que surge al momento de cuantificar un mensurando. Para la estimacion de
la incertidumbre se puede utilizar el método GUM “Guia para la Expresion de la
Incertidumbre de la Medicién” publicada por el Comité Conjunto de Guias en
Metrologia (JCGM) 7, que proporciona reglas generales para evaluar y expresar la
incertidumbre de una medicién. Una vez evaluada, puede usarse para diferentes
propadsitos, por ejemplo, para extraer conclusiones sobre la compatibilidad de ese
resultado con otros resultados similares, para establecer limites de tolerancia en
un proceso de fabricacion; o para decidir si se puede emprender con seguridad un
determinado curso de accién 8. En este método, a partir del mensurando se

desarrolla un modelo matematico, que relacione magnitudes de entrada y fuentes

4 NORMA TECNICA COLOMBIANA NTC-ISO/IEC 17025. Requisitos generales para la
competencia de los laboratorios de ensayo y calibracién. Primera actualizacién, Bogota D.C.:
ICONTEC, 2005. p.21

5 Ibid.

6 CENTRO ESPANOL DE METROLOGIA. Op. Cit.

7 GUM (JCGM). Evaluation of measurement data — Guide to the expression of uncertainty in
measurement. [En linea] Francia 2008. (Recuperado el 14 de enero 2019) Disponible en
https://www.bipm.org/utils/common/documents/jcgm/JCGM_100_2008_E.pdf

8 SAUDI ARABIAN STANDARDS ORGANIZATION. Guide to the expression of uncertainty in
measurement. [En linea]. Reino Arabia Saudita. 2006. (Recuperado el 14 de enero 2019)
Disponible en http://chapon.arnaud.free.fr/documents/resources/stat/GUM.pdf
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de variabilidad, con su correspondiente aporte de incertidumbre y coeficientes de
sensibilidad, con el fin de hallar la incertidumbre estandar °.

En Colombia, los laboratorios prestadores del servicio de calibraciéon que cumplan
los requisitos de la Norma Técnica Colombiana NTC-ISO/IEC 17025 y decidan
acreditarse deben realizar la solicitud de acreditacion ante la Organizaciéon
Nacional de Acreditacion de Colombia (ONAC). En la actualidad, existen 38
laboratorios de calibracién de presion acreditados por la ONAC 19, entre los cuales
esta el laboratorio de la Corporacién Centro de Desarrollo Tecnolégico de Gas
(CDT de Gas). Estos laboratorios no son los suficientes para atender la demanda
en el pais en el campo de calibracién a presiones bajas manométricas y vacio,
generando en los clientes esperas de mas de tres meses, tiempo que es reflejado
en pérdidas econdmicas para ellos. La calibracion a presiones bajas y al vacio se
hace mediante comparaciones directas con un patron generador de presion,
balanzas de presion, manometros digitales o analdgicos, barémetros, vasos

comunicantes, transductores o transmisores de presion.

El presente trabajo de grado es la continuacion de una tesis de pregrado realizada
por los ingenieros Jairo Alberto Prieto Rojas y Cristian Eduardo Rojas Gomez
llamada “Disminucion en la incertidumbre de un patron tipo vasos comunicantes
para calibracién de presion, con un alcance manométrico de -5,2 kPa a 5,2 kPa”,
el cual tuvo como objetivo el funcionamiento del equipo patron vasos
comunicantes donde se estudiaron cuatro propuestas mejorando las
caracteristicas de visualizacion en la toma de datos. La primera propuesta de
estudio: “Polarizar la parte frontal del vaso de vacio e incorporar una fuente

luminica en la parte trasera de este”, donde se decidié suprimir el micrometro de

9 GARCIA SANCHEZ, Luis. Estimacion de incertidumbre usando el método GUM. Bucaramanga:
CDT de Gas, 2008. p.5

10 ORGANISMO NACIONAL DE ACREDITACION DE COLOMBIA - ONAC. Directorio de
acreditados [En linea]. Bogota D.C. 2007. (Recuperado el 15 de enero 2019) Disponible en
https://onac.org.co/directorio-de-acreditados
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profundidad del vaso de presion y trabajar solamente con el micrémetro del vaso
de vacio. Segunda propuesta de estudio: “Reemplazar el micrometro de vacio por
un sensor de tipo magnetostrictivo”, donde también se suprimié el micrometro del
vaso de presion. La tercera propuesta de estudio: “Sustitucion de ambos
micrometros por un interferometro laser”, y la ultima propuesta de estudio es:
“Polarizar la parte frontal e incorporar una fuente luminica en la parte trasera de
ambos vasos Y rectificar el micrometro de presion”. Se compararon las propuestas
evaluando el criterio de factibilidad técnica (Incertidumbre estandar) y se evaluo el

criterio de factibilidad econémica (presupuesto de cada una) *.

Este trabajo de grado se basa en la Propuesta uno de estudio del proyecto
mencionado anteriormente, ésta propuesta se fundamenta en la utilizacion de un
solo micrometro de profundidad (micrémetro del vaso de vacio) para medir el
desplazamiento del nivel del liquido del vaso de vacio en las experimentaciones
realizadas y para la estimacion del nivel del liquido del vaso de presion se utiliza el
modelo mateméatico mencionado en el ANEXO A. El objetivo de este proyecto de
grado es la implementacion del servicio de calibracion con el patron Dwyer 1425,
que requiere entre otras actividades la caracterizacion del equipo patron, la
implementacion del procedimiento de calibracion utilizando vasos comunicantes
como equipo bajo prueba y el procedimiento de calibracién utilizando vasos
comunicantes como patron de calibracion. Adicionalmente, crear la documentacion
necesaria que cumpla con la norma técnica colombiana NTC-ISO/IEC 17025 que
se centra en garantizar el sistema de gestion de calidad de laboratorios, para asi

poder solicitar la acreditacion ante la ONAC.

11 PRIETO ROJAS, Jairo y ROJAS GOMEZ, Cristian. Disminucion de la incertidumbre de un patrén
tipo vasos comunicantes para calibracion de presién, con un alcance manométrico de -5,2 kpa a
5,2 kpa. Trabajo de grado. Bucaramanga: Universidad Industrial de Santander. Facultad de
Ingenieria Fisicoquimica. 2018. p.15
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1. MARCO TEORICO

Dado que este trabajo se centra en el &mbito metrolégico, resulta fundamental
contextualizar la terminologia en la que se basa el proyecto de grado. La
metrologia es el estudio de las mediciones, se espera que aplique, valide y
verifique estandares predefinidos de trazabilidad, exactitud y precision, siendo
estos factores los afectarian la validez de la medicién. Este término abarca
aspectos tanto experimentales como teéricos de la medicion que son de utilidad
en cualquier area de la ciencia y la tecnologia, primordialmente en ingenieria,
ademas, estudia el valor de los niveles de incertidumbre de estas mediciones 12.
La metrologia se divide en tres campos, que son: metrologia cientifica o
fundamental, metrologia aplicada o industrial, y metrologia legal. El primer campo
se encarga de los problemas técnicos y experimentales que se presentan en las
mediciones. El segundo campo es el encargado de promover la competitividad en
la industria y comercio de los productos, y el tltimo campo es el que se encarga
de verificar que la industria cumpla todos los requisitos técnicos que una nacién ha
reglamentado y también garantiza exactitud del bien ofertado al consumidor 13 14,

La trazabilidad consiste en que un conjunto de medidas sean comparables entre si
pudiéndose relacionar con patrones nacionales o internacionales *°, y segun el

Vocabulario Internacional de Metrologia (VIM), la trazabilidad es la “propiedad de

12 BRIGHT HUB ENGINEERING. . What is Metrology What Does Metrology Mean. [En linea]. 2019.
(Recuperado el 15 de enero 2019) Disponible en
https://www.brighthubengineering.com/manufacturing-technology/63936-what-is-metrology/.

13 INDOCAL. Concepto y clasificacién. [En linea]. 2019. (Recuperado el 15 de enero 2019)
Disponible en https://www.indocal.gob.do/areas-tecnicas/metrologia/concepto-y-clasificacion/

14 MARTINEZ LIRA, Carlos. Instalacion y evaluacion de un banco de manémetro para calibracion
de mandémetros de fluidos liquidos en el rango de (0 a 60) MPa. Trabajo de grado. Guatemala:
Universidad De San Carlos De Guatemala. Facultad de Ingenieria. 2010.p.18

15 BIPM, International vocabulary of metrology - Basic and general concepts and associated terms.
Tercera edicion. [En linea] 2012. JCGM 200:2012. (Recuperado 15 de enero 2019) Disponible en
https://www.bipm.org/utils/common/documents/jcgm/JCGM_200_2012.pdf (p.29)
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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” 6. La exactitud
se define como la proximidad que hay entre el resultado de las mediciones
respecto al valor real del mensurando, y la precision se entiende como la cercania
entre el valor de las mediciones en un mismo objeto de manera repetida y
realizadas en condiciones especificadas que segun el VIM, “pueden ser

condiciones de repetibilidad o condiciones de reproducibilidad” 7.

La repetibilidad es una caracteristica inherente de las condiciones a la que se
realice la medicion, segun el VIM “estas condiciones incluye el mismo
procedimiento de medida, los mismos operadores, el mismo sistema de medida,
las mismas condiciones de operacion y el mismo lugar, asi como mediciones
repetidas del mismo objeto o de un objeto similar en un corto periodo de tiempo”
18 Un concepto relacionado es el de incertidumbre de repetibilidad, que consiste
en la desviacidn estandar de los resultados obtenidos en los ensayos o
calibraciones bajo condiciones de repetibilidad (por ejemplo, resultados de
calibraciones realizadas con el mismo método, mismo operador y utilizando el
mismo equipo) °. Otra de las condiciones es la reproducibilidad, siendo la que
representa la precisién de sus mediciones cuando se adquieren varias mediciones
del mismo mensurando en condiciones de medicién variables, como el operador,
las caracteristicas del lugar y/o periodos de tiempo, sistema de medida. Como en
el anterior caso, también existe la incertidumbre de reproducibilidad y hace
referencia a la incertidumbre del proceso considerando el aporte del operario, de

las condiciones ambientales, y de otros factores externos que generen cambios en

16 CENTRO ESPANOL DE METROLOGIA. Op. Cit.

17 1bid.

18 |bid.

19 PG-011. Seleccion y validacién o verificacion de métodos para ensayos o calibraciones.
Bucaramanga. Documento Interno de la Corporacién CDT de Gas. p.6-12
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la incertidumbre 2°. Otra caracteristica fundamental de las mediciones es la
veracidad, es la proximidad entre el valor medio obtenido y un valor de referencia
aceptado. Una diferencia sistematica importante en relacion al valor de referencia
aceptado se refleja en un mayor valor del sesgo; cuanto mas pequefio sea el

sesgo, mayor veracidad posee el método.

Por otro lado, se expresa la Incertidumbre de las mediciones como la duda que se
enuncia al momento de cuantificar el mensurando, es decir, es un intervalo
calculado en donde podria estar el valor obtenido en la medicion. Segun el VIM,
“la incertidumbre de las mediciones es un parametro asociado con el resultado de
una medicion que caracteriza la dispersion de los valores que podrian atribuirse
razonablemente al mensurando” 2!. Existen diversas formas de expresar la
incertidumbre, pero las méas fundamentales son: (i) Incertidumbre Estandar o
Combinada, es la desviacién estandar de la distribuciébn de probabilidad que
representa a una magnitud o mensurando especifico u.(y), (i) Incertidumbre
Expandida, es una cantidad que define un intervalo alrededor del resultado de una
medicién, y que se espera abarque una fraccion grande de la distribucion de
valores que se podrian atribuir razonablemente al mensurando, y se denota con U.
Esta se obtiene al multiplicar la incertidumbre estandar o combinada u.(y) por un

factor de cobertura k 2216].

U=u.(y)*k Ec.1

20 LLAMOSA R, Luis Enriqgue; MEZA CONTRERAS, Luis G.; BOTERO ARBELAEZ, Marcela.
Estudio de repetibilidad y reproducibilidad utilizando el método de promedios y rangos para el
aseguramiento de la calidad de los resultados de calibracién de acuerdo con la horma técnica ntc
isofiec 17025. Pereira. Scientia et Technica Afo Xlll, No 35. Universidad Tecnolégica de Pereira
[En linea]. 2007. (Recuperado el 15 de enero de 2019) Disponible en
http://revistas.utp.edu.co/index.php/revistaciencia/article/viewFile/5479/2817 (p.456).

21 CENTRO ESPANOL DE METROLOGIA. Op. Cit.

22 MIRANDA MARTIN DE CAMPO, Javier. Evaluacion de la incertidumbre en datos
experimentales. [En linea] (Recuperado el 15 de enero 2019) Disponible en
http://depa.fquim.unam.mx/amyd/archivero/ CALCULODEINCERTIDUMBRESDR.JAVIERMIRANDA
_26197.pdf (p.2-11)
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El valor del factor de cobertura k dependera del nivel de confianza requerido y del
tipo de distribucion de probabilidad que caracteriza al mensurando, lo que a su vez
depende del modelo de medicion y de las distribuciones supuestas de las fuentes
de incertidumbre. También, puede influir el método utilizado para estimar la
incertidumbre, los métodos mas usados son, GUM “Guide to the Expression of
Uncertainty in Measurement” o Método Montecarlo (es una técnica numérica para
calcular probabilidades y otras cantidades relacionadas, utilizando secuencias de

numeros aleatorios) 23.

1.1 FUNCIONAMIENTO DEL PATRON DE VASOS COMUNICANTES

En dos recipientes con el mismo liquido y mismo volumen de liquido, conectados
entre si a presion atmosférica y gravedad, la fuerza hidrostéatica a una profundidad
dada siempre sera la misma en ambos recipientes, sin importar la geometria de
los recipientes o tipo de liquido. Este sistema resulta util para la medicion de bajas
presiones manométricas 2*. En la Figura 1, se presenta el esquema del equipo

patrén tipo vasos comunicantes.

23 SC Método Monte Carlo [En linea] (Recuperado el 11 de Marzo del 2019) Disponible en:
http://www.sc.ehu.es/sbwebffisica_/numerico/montecarlo/montecarlo.html
24 PRIETO ROJAS, Jairo y ROJAS GOMEZ, Cristian. Op. Cit.
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Figura 1. Equipo patrén tipo vasos comunicantes Dwyer 1425 series Hook

Gage.
) I—DV—|
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___________ =T

_J—K H,T 17
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Donde:

V,, es el vaso de vacio. V,, es el vaso de presion. D,, es el diametro
correspondiente al vaso de presion. D, es el diametro correspondiente al vaso de
vacio. L,, es la longitud de las varillas. H,, es el nivel desplazado en el vaso de
vacio. H,, es el nivel desplazado en el vaso de presion. K, es la varilla para
condicionar el nivel del agua en los vasos para iniciar las pruebas (varilla de 25

mm).

El funcionamiento del equipo patron Dwyer 1425 es el mismo que el de un vaso

comunicante comun, pero en este caso lo que primero se hace es poner el vaso

25



de presion (V) y el vaso de vacio (V) a la misma altura, es decir, se coloca la
barra patron de 25 mm y esta se denota como K, el cual es el cero de este equipo.
Para la generacion de presion se utiliza una bomba pistdon que sera conectada al

vaso de presion (1) o al vaso de vacio (V;,) del patron vasos comunicantes, esto

dependera del tipo de prueba que se requiera, es decir, si es para medir presiones
al vacio se conecta al ¥, y si es para presiones positivas se conecta al 1}, estas
conexiones deben garantizar la hermeticidad del sistema, adicionalmente, la
bomba se conecta también a un sensor de presion que mantiene al operador al
tanto de la presion del sistema y por lo tanto la seguridad del proceso. Entre los
componentes del equipo patron se destacan 12 varillas de diferentes longitudes,
desde 25 mm hasta 575 mm, que permiten que el equipo alcance diferentes
rangos de valores de presion. Para el procedimiento de medicion, se ubican los
micrOmetros en cero, se espera un tiempo prudente hasta que se estabilice el
sensor de presion y se tomaran 4 réplicas en cada punto de medicion. El montaje

experimental del equipo patrén se puede observar en el Anexo B.

1.2 CALIBRACION

La Calibracién, es la comparacion en condiciones especificadas de los valores
indicados en un instrumento de medicién con los valores correspondientes de un
patron de referencia. Segun el Vocabulario Internacional de Metrologia (VIM), la
calibracion es “una operacion que bajo condiciones especificadas establece, en
una primera etapa, una relacion entre los valores y sus incertidumbres de medida
asociadas obtenidas 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 relacién que permita obtener un resultado de

medida a partir de una indicaciéon” 2°>. Normalmente, la calibracion de un

25 CENTRO ESPANOL DE METROLOGIA. Op. Cit.

26



instrumento se verifica en varios puntos a lo largo del rango de calibracion del

instrumento.

2. OBJETIVOS

2.1 OBJETIVO GENERAL

Implementar y caracterizar un servicio de calibracion de medidores de presion con
el equipo patron vasos comunicantes Dwyer 1425 Series Hook Gage del
laboratorio de calibracion y ensayos del CDT de Gas, cumpliendo la Norma
Técnica Colombiana NTC-ISO/IEC 17025.

2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

e Implementar un método de calibracibn que se adapte al patron tipo vasos
comunicantes y determinar el intervalo requerido de medicién.

e Estimar la incertidumbre de medicion al calibrar un instrumento de presién con
el patron tipo vasos comunicantes.

e Validar el procedimiento de calibracién con las siguientes pruebas: prueba de

precision y prueba de veracidad.
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3. METODOLOGIA

Para la calibracion de medidores de presion se utiliza la siguiente metodologia
para cumplir a cabalidad con los objetivos planteados, en la Figura 2 se muestran

las etapas del desarrollo de la investigacion:

Figura 2. Esquema de Metodologia.

Estudio preliminar.
Estimacion de la incertidumbre de
mediciones.

Y

Definicién del procedimiento de calibracion.

\J

Validacion del procedimiento de calibracion.

\

Redaccion de informes de resultados e informe
final.
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3.1 ESTUDIO PRELIMINAR.

La primera etapa de la investigacion consiste en realizar una revision y consulta
bibliografica de los métodos normalizados que se ajusten a los requerimientos de
la calibracion de medidores de presién con el patron tipo vasos comunicantes.
Esta revision permitird concluir acerca de si existe un meétodo normalizado
aplicable o si debido a requerimiento de la calibracion es necesario introducirle
modificaciones. En cuanto a la determinacion del intervalo requerido de medicion
se realizan pruebas de ensayo y error para estimar el alcance manométrico del

equipo patrén.

Con respecto a la determinacion del intervalo de calibracion inicial o re-calibracion,
se deben tener en cuenta algunos factores que influyen, como: efectos
ambientales (temperatura, humedad), error maximo tolerado (ejemplo, metrologia
legal), sugerencia del fabricante, recomendacién del INM y el méas relevante el
costo de calibracion. Luego, se estableceran los siguientes periodos a partir del
andlisis de derivas de cada instrumento, y las siguientes fechas de reajuste de
intervalo de calibraciébn se estableceran teniendo en cuenta las experiencias

ingenieriles y/o de conocimientos utilizados por otros laboratorios.

3.2 ESTIMACION DE LA INCERTIDUMBRE.

Luego de definir el método normalizado para la calibracion del equipo, se procede
a la puesta en marcha del patron para estimar la incertidumbre de las mediciones
y compararlas con los estandares definidos por el laboratorio de ensayo y
calibracion del CDT de Gas, siendo este un laboratorio secundario que presta el
servicio de calibracion de medidores de bajas presiones, utilizando como equipo

patrén un transmisor de presién con 0,04% de Lectura en un rango manométrico
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de -62,05 kPa a < 0 kPa y un transmisor de presion 0,025% de Lectura en un
rango manométrico de 0 kPa a 2,5 kPay > 2,5 kPa a 6,9 kPa 25.

Con las pruebas experimentales se obtienen los datos necesarios para determinar
la incertidumbre de las mediciones por el método GUM: Guide to the Expression of
Uncertainty in Measurement, siguiendo los pasos que contiene el Anexo A %7,

Figura 3. Procedimiento de Estimacién de la Incertidumbre.
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matematico P 3-He
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:

5) Cuantificacién de las fuentes de El método de GUM plantea dos tipos: Tipo A que
variabilidad > se a partir de exp: 6n y Tipo
B que se obtienen de la bibiografia.

-

Se los valores
\6) Calculo del resultado de la medicion }-—f promedios de las magnitudes de

entrada en el modelo matemético.
|

et D——{
Fuente: PRIETO ROJAS, Jairo y ROJAS GOMEZ, Cristian. Disminucién de la
incertidumbre de un patrén tipo vasos comunicantes para calibracion de presion,
con un alcance manométrico de -5,2 kpa a 5,2 kpa. Trabajo de grado.
Bucaramanga: Universidad Industrial de Santander. Facultad de Ingenieria
Fisicoquimica. 2018. p.15

26 ONAC Certificado de Acreditacion 10-LAC-013. Corporacién Centro de Desarrollo Tecnolégico
de Gas- CDT de Gas. [En linea]. 2018.p.2,6. (Recuperado el 20 de Enero de 2019) Disponible en
http://onac.org.co/certificados/10-LAC-013.pdf

27 PRIETO ROJAS, Jairo y ROJAS GOMEZ, Cristian. Op. Cit
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En la Figura 3, se indica las magnitudes de entrada para analizar el aporte que
tienen éstas sobre la incertidumbre estandar de la medicién, el modelo matematico

utilizado para el desarrollo del trabajo, entre otras.

3.3 DEFINICION DEL PROCEDIMIENTO DE CALIBRACION.

En esta etapa de la investigacion se define un procedimiento de calibracion
utilizando vasos comunicantes como equipo bajo prueba y un procedimiento de

calibracion utilizando vasos comunicantes como patrén de calibracion.

3.3.1 Procedimiento de calibracion utilizando vasos comunicantes como
equipo bajo prueba. (i) Identificacion del tipo de elemento a calibrar (ii) Optimas
condiciones para calibracion. (iii) Estabilidad térmica. (iv) Seleccion del medio
adecuado para la generacion de presion. (v) Selecciéon del patron adecuado para
la calibracién. (vi) Puntos de calibracion. (vii) Montaje y conexiones eléctricas. (viii)
Verificacion de la instalacion. (ix) Inicio de la calibracion y toma de datos. (x)
Analisis de resultados. (xi) Fin de la calibracion en informe de resultados. (xii)

Certificado de calibracion.

3.3.2 Procedimiento de calibracion utilizando vasos comunicantes como
equipo patrén de calibracion. (i) Identificacién del tipo de elemento a calibrar. (ii)
Condiciones del elemento y pruebas de funcionamiento. (iii) Seleccién del patron.
(iv) Seleccion del medio de generacién de presion. (v) Estabilidad térmica. (vi)
Montaje e instalacion. (vii) Calentamiento de equipos. (viii) Puntos de calibracion.
(iX) Inicio de la calibracion y toma de datos. (x) Analisis de datos. (xi) Fin de
calibracion. (xii) Certificado de calibracion.
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3.4 VALIDACION DEL PROCEDIMIENTO DE CALIBRACION.

Esta etapa de la investigacion consiste en realizar la validacion del método
escogido, fundamentado en andlisis estadistico con algunas pruebas de

verificacion, que se describen a continuacion:

3.4.1 Prueba de precision. La prueba de precisibn busca demostrar que la
dispersion de resultados no es mayor a la declarada para el proceso. La prueba de
precision refleja la incertidumbre del proceso, y consiste en un disefio de
experimentos con un factor por modelo de efectos aleatorios, que se conoce como
“‘prueba r&R” (de “repetibilidad” y “reproducibilidad”). El calculo de estas dos
incertidumbres se realiza utilizando la guia ASTM E691-13 28, con los siguientes
pasos: (i) se realizan pruebas cambiando los factores de efectos aleatorios y asi
poder concluir sobre los cambios que se generan o0 no sobre la incertidumbre, es
decir, el hecho de que haga la prueba un operario u otro hace que la incertidumbre
cambie, y (ii) se evalla cual es valor de la incertidumbre de repetibilidad e

incertidumbre de reproducibilidad 2°.

3.4.2 Prueba de veracidad. La veracidad se fundamenta en la comparacion de la
media de los resultados de un método con relacién a valores conocidos. La prueba
de veracidad trata de evaluar qué tan lejos esta en promedio el resultado del

proceso respecto del verdadero resultado de la medicién 0.

28 ASTM E691-13 Standard Practice for Conducting an Interlaboratory Study to Determine the
Precision of a Test Method. Estados Unidos de América. 2013. p.8-10

29 PG-011. Seleccion y validacion o verificacion de métodos para ensayos o0 calibraciones.
Bucaramanga. Documento Interno de la Corporacion CDT de Gas. p.6-12

%0 |bid.
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4. RESULTADOS Y ANALISIS

4.1 ESTUDIO PRELIMINAR

Mediante la revision y consulta bibliografica de tres posibles métodos de
calibracion, EURAMET Guide No. 17: Guidelines on the Calibration of
Electromechanical and Mechanical Manometers, éste procedimiento de calibracion
se utiliza para calibraciones de manometros electromecénicos y mecanicos para
medir la presién absoluta, positivos y negativas 3. DKD-R 6-1: Calibracién de
instrumentos medidores de presién, se basa establecer los requisitos minimos
para el procedimiento de calibracién y la estimacion de la incertidumbre de medida
en la calibracién de instrumentos medidores de presion. Se aplicard a manémetros
de tubo Bourdon, mandmetros eléctricos y transmisores de presion con salida
eléctrica para la presion absoluta, presion diferencial y sobrepresion con valores
negativos y positivos 32, y ME- 021: Calibracién de columnas de liquido
manométricas y barométricas, se concluye que este Ultimo es apropiado para
calibraciones efectuadas con el equipo patron Dwyer 1425 series Hook Gage, que
se basa en un procedimiento de calibracion de columnas de liquido destinadas a
la medida de presién indicada mediante una escala, ya sea directa 0 mediante un
sensor de presion. En el Anexo C se detalla el procedimiento de calibracién que
utiliza el método normalizado ME-021 2.

En relacion con la determinacion del intervalo de medicion, se realizaron pruebas

experimentales en el equipo patron con las 12 varillas que este posee, en el

81 Guidelines on the Calibration of Electromechanical and Mechanical Manometers EURAMET
Calibration Guide No. 17 Version 3.0 (04/2017)

32 DEUTSCHER Kalibrierdienst DKD-R 6-1 Calibracion de instrumentos medidores de presion.
2014

33 CENTRO DE ESPANA DE METROLOGIA. Procedimiento me- 021 para la calibracion de
columnas de liquido mano y barométricas. Espafia. Edicion digital 1, p. 15-18

33



ejercicio de cada prueba se realizan 6 mediciones por varilla, donde se estima la
minima presion y la maxima presion que se genera con cada longitud de varilla.
De esta manera se determina un alcance manomeétrico por varilla, en la Tabla 1,
se muestra el alcance manométrico del equipo vasos comunicantes para presion y

vacio a la longitud de varilla.

Tabla 1. Alcance manométrico para presion y vacio.

Longitud de Varilla (L,,)| Alcance manométrico | Alcance manométrico

[mm] para presion [kPa]. para vacio [kPa].
25 0 a 0,50 0 a -0,50

75 0,50 a 0,94 -0,50 a -0,94
125 094 a 14 -0,94 a -14
175 1,4 a 2,0 -1,4 a -2,0
225 20 a 24 -2,0 a -24
275 24 a 3,0 -2,4 a -3,0
325 3,0 a 35 -3,0 a -3,5
375 3,5 a4,0 -3,56 a 4,0
425 40 a 44 -4,0 a -4/4
475 4,4 a 4,9 -4,4 a -4)9
525 49 a 5,3 -4,9 a -5,3
575 53 a 5,8 -5,3 a -5,8

Después de realizar las mdltiples pruebas con el equipo patrén, se obtuvo un
alcance manométrico de -5,8 kPa a 5,8 kPa, siendo el equipo patrén vasos
comunicantes uno de los pocos que puede brindar el servicio de calibracién en
este rango de presion manométrica en el laboratorio de calibracion y ensayo del
CDT de Gas.

Se debe agregar que a partir de la implementacion del servicio de calibracion del
equipo patron Dwyer 1425 series Hook Gage, se decide realizar una re-calibracion
a los 3 afos basada en recomendacion directa del laboratorio de ensayo y
calibracion del CDT de Gas, debido a que si la calibracién se realiza en menos
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afos esto implicaria que el equipo vasos comunicantes suspenda Su servicio,
generando en el laboratorio pérdidas econémicas. Se sugiere que semanalmente
se le controle la calidad del liquido utilizado (agua des-ionizada), ya que no debe
haber ningun tipo de suciedad en el liquido para que no afecte la medicion

experimental.

4.2 ESTIMACION DE LA INCERTIDUMBRE.

Considerando que se requiere estimar la incertidumbre del proceso de calibracién
cada vez que se utilice el equipo, y que el modelo de medicion no cambiara
frecuentemente, se desarroll6 un programa en Visual Basic for Applications para
Excel llamado “Célculo de las Incertidumbres de Medicién”, donde el operador
ingresa los datos de medicién y éste calculara la incertidumbre, presién o vacio
generado y aportes en incertidumbre de las magnitudes de entrada. En el Anexo D

se explica el funcionamiento del programa.

Ademas, la incertidumbre se halla por el método GUM descrito de manera general
en el Anexo A. En el paso 7 y 8, se muestran las incertidumbres de las magnitudes
de entrada y los coeficientes de sensibilidad respectivamente, conociendo estas
variables se determina la incertidumbre global del mensurando de la siguiente

manera:

u(P) = i(%)z * u?(x;) Ec.1

En el Anexo E se presentan los datos experimentales de presion y vacio
generado. Los resultados del porcentaje de aportes globales en la incertidumbre

de las magnitudes de entrada son mostrados en la Figura 4.
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Figura 4. Aportes a la incertidumbre vs Magnitudes de entrada.
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En la Figura 4 se observa que la incertidumbre estandar global es dominada por el

nivel del vaso de vacio (H,), debido a que la lectura de los datos experimentales

se realiza visualmente y no automaticamente, esto se puede mejorar mediante

capacitaciéon de los operarios que tomen los datos experimentales del equipo

vasos comunicantes y también mejorando la luminosidad del lugar donde esté

ubicado el quipo. Asimismo, se alcanza a apreciar que la temperatura es el

segundo factor con mayor aporte a la incertidumbre ya que el equipo patrén es

muy sensible al cambio de las condiciones ambientales, considerando estas dos

magnitudes las que le aportan mayor significancia a la incertidumbre vy

despreciables el aporte de las magnitudes restantes.
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Figura 5. Incertidumbre estandar vs Longitud de varilla.
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Promedio
Incertidumbre

estandar a vacio
[kPa]

Tabla 2. Incertidumbre Estandar global.

Incertidumbre Incertidumbre
estandar presién estandar
positiva [kPa] Vacio [kPa]
Promedio Incertidumbre
estandar [kPa] 0.0119 0,0029
Incertidumbre Estandar
0,00741
global [kPa]

En la Figura 5 se observan las incertidumbres estandar que se obtuvo en este

proyecto para presion y vacio, y en la Tabla 2, se muestra el valor obtenido de

incertidumbre estandar global es de 7,41x10° [kPa] en las pruebas de medicion

realizadas, esta magnitud es aceptada, debido que al comparar este resultado con

la incertidumbre de 3,032x10-2 [kPa] que actualmente maneja el laboratorio del

CDT de Gas con los equipos patrones mencionados en la metodologia, se

evidencia que el equipo patron vasos comunicantes queda dentro de los
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estandares requeridos del CDT de Gas para la prestacion del servicio de
calibracion en el rango manométrico de -5,8 [kPa] a 5,8 [kPa].

En la Tabla 3 se presenta el alcance manométrico de las pruebas realizadas en

este trabajo tanto para presion y vacio con sus respectivas incertidumbres.

Tabla 3. Alcance manométrico para presion y vacio con su respectiva

Incertidumbre.

Incertidumbre Estandar| Alcance manomeétrico | Alcance manomeétrico

[kPa] para presion [kPa]. para vacio [kPa].
0,0081 0 a 0,50 0 a -0,50
0,0051 0,50 a 0,94 -0,50 a -0,94
0,007 094 a 14 -0,94 a -1,4
0,0091 1,4 a 20 -1,4 a -2,0
0,006 20 a 24 -2,0 a -24
0,008 24 a 3,0 -2,4 a -3,0
0,0072 3,0 a35 -3,0 a -3,5
0,0058 35a4,0 -3,5 a -4,0
0,0065 4,0 a 44 -40 a -4/4
0,0064 4,4 a 4,9 -4,4 a -4,9
0,0074 49 a 5,3 -49 a -5,3
0,0139 53 a 5,8 -5,3 a -5,8

4.3 DEFINICION DEL PROCEDIMIENTO DE CALIBRACION.

La calibracion se llevara a cabo por el método de “comparacion directa”, se decide
realizarlo por comparacion directa debido a que el método para el procedimiento
de calibracion (ME-021, ver ANEXO C) sugiere que se realice asi. Este
procedimiento consiste en la comparacion de las lecturas del instrumento bajo
calibracion (columna de liguido), contra las lecturas del patrén utilizado, conectado

a una misma fuente de generacion de presion, garantizando la hermeticidad del
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sistema. El generador de presion utilizado es una bomba piston calibradora de
baja presion Dwyer serie LPCP, la cual va conectada a un sensor de presion para

que el operario pueda tomar la lectura.

Cabe resaltar que todas las calibraciones que se le realice en el laboratorio al
equipo patrén o a un instrumento con el equipo patron, debe quedar debidamente
documentada, de esta manera se hace evidencia al momento de solicitar la

acreditacion ante el Organismo Nacional de Acreditacion en Colombia (ONAC).

4.4 VALIDACION DEL PROCEDIMIENTO DE CALIBRACION

4.4.1 Prueba de Precision. La prueba de precision se fundamenta en la
estimacion de la incertidumbre de repetibilidad y de reproducibilidad, analizando la
variacion que puede generar factores como la temperatura y operarios en la
incertidumbre de las mediciones. Para conocer la incidencia del operario sobre la
incertidumbre se realiza un disefio con modelo de efectos mixtos, donde se tienen
dos variables categoéricas independientes, siendo la presion la variable manipulada
denominada factor fijo, la no manipulada son los operarios y se denomina factor
aleatorio, y la variable de respuesta es la incertidumbre. A continuacién se resume
el modelo de efectos mixtos realizado en el software estadistico Minitab®18,
version con licencia de prueba para estudiantes, en el Anexo F se encuentra el
modelo de efectos mixtos en su totalidad. Las unidades de los datos de las tablas
ANOVA son en kPa.

Tabla 4. Componentes del Analisis de Varianza (ANOVA) para el factor
aleatorio.

) % del EE de la
Fuente | Varianza 0 - Valor Z | Valor P
total varianza

Operador | 0,000016 | 54,02% | 0,000023 | 0,682204 | 0,248
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Error | 0,000014 | 45,98% | 0,000003 \ 4,123106
Total 0,00003
Tabla 5. Componentes del Andlisis de Varianza (ANOVA) para el factor fijo.

Término | GL Num | GL Den | Valor F | Valorp
Presion 12 34,01 3,58 0,002

Enla Tabla 4, el valor P de Operario es 0,248 kPa, siendo este valor P mayor al
nivel de significancia (a =0,05), es decir, se falla en rechazar la hipétesis nula. En
otras palabras, no hay evidencia fuerte de que el operario influya en la
incertidumbre del proceso. El valor P para el término del factor fijo (Tabla 5) es de
0,002 kPa, lo que indica que la presion tiene un efecto significativo sobre la
variable de respuesta (incertidumbre).

Luego de conocer el efecto que tienen los operarios sobre la incertidumbre se
realiza la prueba r&R la cual ayuda a conocer la incertidumbre de repetibilidad y
de reproducibilidad. El paso a paso de la prueba r&R y los datos experimentales
para la realizacién de los calculos de la incertidumbre de repetibilidad (S,) y la
incertidumbre de reproducibilidad (S;) se pueden ver en el ANEXO G. En las
Tablas 6, 7 y 8 se muestra el valor de la incertidumbre de repetibilidad, la
incertidumbre de reproducibilidad del equipo patrén vasos comunicantes a
presiones positivas y al vacio, también las incertidumbres de repetibilidad y
reproducibilidad del equipo patron cuando se compara con un patrén de referencia

aceptado.

Tabla 6. Resultados prueba r&R del equipo patrén vasos comunicantes a

presiones positivas.

S, [kPa] 0,0091
Sk [kPa] 0,1016

Tabla 7. Resultados prueba r&R del equipo patron vasos comunicantes

cuando se compara con patréon de referencia aceptado.
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S, [kPa] 0,0451
Sk [kPa] 0,1992

Tabla 8. Resultados prueba r&R del equipo patrén vasos comunicantes a

presiones al vacio.

S, [kPa] 0,0039
Sk [kPa] 0,0253

De acuerdo a los datos obtenidos en las Tablas 6, 7 y 8, se observa que la
incertidumbre de reproducibilidad (S;z) es mayor que la incertidumbre de
repetibilidad (S,), la causa de esto puede ser: el efecto de operario, es decir, uno
de los niveles ocasion6 una incertidumbre diferente a la que causaban los demas.
Puede ser, por ejemplo, que uno de los operarios lo hizo de manera menos
correcta que el otro, otra causa puede ser que en algin momento de la
experimentacion el equipo patron no se operd en condiciones de reproducibilidad
(por ejemplo, ruidos, temperatura, estabilidad, etcétera), esto se pudo dar de

forma involuntaria que con las precauciones debidas se puede mejorar.

También, se observa en las tablas 6, 7 y 8 que las incertidumbres de repetibilidad
(S,) coinciden como se esperaba con la incertidumbre estandar global (7,41x103
[kPa]) que se estim6 en las mediciones experimentales de este proyecto. En
cuanto a la incertidumbre de reproducibilidad (Sz) al compararla con la
incertidumbre estandar global se evidencia una diferencia significativa y esto se

puedo presentar debido a que el proceso en general debe mejorar su estabilidad.
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4.4.2 Prueba de Veracidad. Para la prueba de veracidad se grafica un histograma
con ajuste de las incertidumbres a presion y vacio, para asi poder evidenciar la
media de los datos y su respectiva desviacion estandar (ver ANEXO H). Luego de
obtener la media experimental y de conocer la media del certificado, se realiza una
comparacion de estas dos por medio del sesgo y de la Prueba t para dos muestras
suponiendo varianzas desiguales, en la Tabla 9 y 10 se indica la prueba t. En el

ANEXO | se encuentra el paso a paso del calculo del Sesgo y del t,..

Tabla 9. Prueba t de las medias del patrén vasos comunicantes cuando se

compara con un patron certificado a presiones de vacio.

Pruebat para dos muestras
Datos [kPa] suponiendo varianzas
desiguales [kPa]
Xc 0,00263

X 0,00293 Varianza 1,11x10-6

S 0,00205 Varianzac 2,48x10-5

n 96 Media 0,00293
Sesgo 0,0003 Mediac 0,0025
tealc 0,0147 terit 2,2281

Donde:

teale, t Observado o calculado. X, Valor medio del certificado de calibracion del
equipo de referencia. X, Valor medio de las incertidumbres experimentales. S,
Desviacion estdndar experimental. n, Nomero de lecturas. Varianzac, Varianza del

certificado en la prueba t. Mediac, Media del certificado en la prueba t.

Tabla 10. Prueba t de las medias del patron vasos comunicantes cuando se

compara con un patron certificado a presiones positivas.

Pruebat para dos muestras
suponiendo varianzas
desiguales [kPa]

Datos [kPa]

X, 0,0127
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X 0,01531 Varianza 0,00026

S 0,02064 Varianzac 1,15x10-9
N 120 Media 0,01531
Sesgo 0,00261 Mediac 0,0125
tealc 0,0115 Lerit 2,2009

Para demostrar la veracidad del modelo se realiza una prueba t, que es una
herramienta de analisis utilizado para determinar significancias estadisticas
durante el proceso de validacion de los métodos analiticos y para identificar
errores sistematicos. En las Tablas 9 y 10 se observa en los datos obtenidos que:
teaic < terie €S decir, se falla en rechazar la hipétesis nula, 1o que significa que no
existen diferencias significativas entre las medias experimentales (0,00293 [kPa]

media cuando se trabaja a vacio y 0,01531 [kPa] media cuando se trabaja a

presion positiva)

(0,002635 media cuando se trabaja a vacio [kPa] y 0,01531 [kPa] media cuando

y las medias reportadas en el certificado de calibracién

se trabaja a presion positiva) en ninguno de los casos analizados.
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5. CONCLUSIONES

Se decidi6 tomar el método normalizado ME-021 como base para el
procedimiento de calibracion que se implementé en el equipo vasos
comunicantes y tuvo una aceptacion a la hora de realizar las pruebas de

validacion.

Se verificd que la incertidumbre estandar global de 7,41x10- kPa lograda con
las modificaciones implementadas previamente cumple con los requisitos de

incertidumbre del laboratorio de calibracion del CDT de Gas.

La magnitud de entrada que mas aporta a la incertidumbre estandar global del

proceso es la medicion del nivel del vaso de vacio (H,).

Se llevaron a cabo dos pruebas de validacion del procedimiento de calibracion,
donde ambas pruebas estadisticas arrojaron que las mediciones realizadas en

la experimentacion concuerdan bien con los valores establecidos.

La determinacion de las incertidumbres de repetibilidad S, e incertidumbre de
reproducibilidad S, nos indican que al ser S; > S, existe un efecto del operario
en las mediciones y también indica la influencia del recinto donde se realizan
las experimentaciones debido a que durante la ejecucién de las pruebas no se

pudo conservar la estabilidad térmica por la operacion del laboratorio.
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6. RECOMENDACION

e Mejorar la estabilidad del proceso de calibracion para que en las futuras

mediciones se conserve la incertidumbre del proceso declarada.
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ANEXOS

Anexo A. Proceso de estimacién de incertidumbre por el método GUM para

el equipo patrén vasos comunicantes34,

El procedimiento de estimacion de incertidumbre consta de 6 etapas, las cuales

son:
1. Definicién del mensurando.

Presion manométrica generada por el patron vasos comunicantes a cierta
diferencia de altura entre los niveles de agua de los vasos y a la temperatura
ambiental del laboratorio CDT de Gas.

2. Determinacién de las magnitudes de entrada y fuentes de variabilidad.

Tabla A. 1. Magnitudes de entrada y fuentes de variabilidad

Magnitud de Entrada Fuentes de Variabilidad
Temperatura (T) Dilatacion térmica y tipo de liquido
Gravedad (g) Ubicacion geografica
Lectura directa o indirecta del nivel,
Nivel vaso vacio (Hv) resolucién de la lectura y nivelacion del
patron.

Dilatacién térmica, longitud real y angulo
de desviacién respecto al eje vertical.
Diametro del vaso de presion (Dp) | Dilatacion térmica.

Diametro del vaso de vacio (Dv) Dilatacion térmica.

Longitud de la varilla (Lv)

34 PRIETO ROJAS, Jairo y ROJAS GOMEZ, Cristian. Disminucion de la incertidumbre de un patrén
tipo vasos comunicantes para calibracion de presién, con un alcance manométrico de -5,2 kpa a
5,2 kpa. Trabajo de grado. Bucaramanga: Universidad Industrial de Santander. Facultad de
Ingenieria Fisicoquimica. 2018. p.15
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Magnitud de Entrada Fuentes de Variabilidad
Didmetro del micrémetro (dp) Dilatacién térmica.
Altura del cono en la punta del
micrémetro (Hc)

Dilatacién térmica.

Dilatacion térmica, longitud real y angulo

Separacion inicial entre codos (K L : .
P (K de desviacion respecto al eje vertical.

3. Creacion del modelo matematico.

Se acude al principio basico de funcionamiento del patron tipo vasos
comunicantes, regido por el principio de presién hidrostética, alli se encontrara la

relacion entre el mensurando y las magnitudes de entrada:
P = pg(L,+H,+H,— K) Ecl
Como se trabaja con un solo micrometro es necesario determinar la correccion

debida al volumen ocupado por la punta del micrometro, esta correccion depende

del nivel de agua Hv y se basa en la geometria conica y cilindrica de esta punta.

nd;H;
pun = 3HZ para Hy < 10.494 mm
Vyun = a2 (e 4 o H, > 10.494
pun = T4y E+T para Hy, > 10. mm

Seguido a ello se halla el volumen de agua que es transportado del vaso de vacio

al de presion.
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Posteriormente se determina la altura del vaso de presion teniendo en cuenta la

estructura cilindrica del mismo.

4V
Hp = TI,'_DI% Ec.2

Finalmente, se halla la presion o el vacio generados ya con las alturas

determinadas, reemplazando la ecuacion 2 en 1.

1 4d2H3
P=pg|\L,+H,+ DZH, — — | — K para Hy < 10.494 mm Ec.3
D 3H¢

B 3

1 H
P = pg <LU + H, + D—<D3HU +d; (Hv — —C>) - K) paraH, > 10.494 mm Ec. 4
El modelo matemético final para la estimacion de la presion con los datos

experimentales es la Ecuacion 3 y Ecuacion 4.
4. Medicién

Se toman 4 réplicas en la medicién de nivel ya sea en forma directa con ambos
micrometros o indirecta usando Unicamente el microbmetro de vacio, esto a una

altura especifica entre codos.
5. Cuantificacion de las fuentes de variabilidad.

Para cuantificar las fuentes de variabilidad el método GUM plantea dos tipos; tipo
A se cuantifican a partir de experimentacion, y tipo B son fuentes de variabilidad
gue no se hallan a partir de datos experimentales, es decir, se obtienen a partir de
informacion proveniente de otros entes. La forma de cuantificar cada fuente de

variabilidad en el patrén es la siguiente:
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Temperatura (T):
Dilatacion térmica u_T:
Tomando 4 réplicas de temperatura, se halla su incertidumbre experimental.

S
U Trep = %

Dénde:

Stem €S la desviacion estandar de temperatura y n es el nimero de réplicas.

Luego de tener u_T,..,, se toma la ecuacion de Tanaka para el calculo de la

densidad del agua destilada [23]:

B " (T + a)*(T + ay)
- (1)

a, = —3.983035, a, = 301.797, a; = 522528.9, a, = 69.34881, as = 999.97495

Posteriormente, se halla el coeficiente de sensibilidad correspondiente a la

temperatura, mediante una aproximacion por series de Taylor.

_p(T+ulTl)— p(T—ul)

s-T 2(w.T)

Doénde:
¢s_T es el coeficiente de sensibilidad.

Para finalizar se calcula su incertidumbre:
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u_T = +/(u_Tres)? + (u_Trep)?
Gravedad (9):

La variabilidad de la gravedad se ve afectada por la ubicacion geografica. El dato
es obtenido a partir de una fuente tipo B, obtenida del Physikalisch Technische
Bundesanstalt (PTB) de Alemania, por lo cual u_g = 0.000012 m/s?.

Nivel vaso presion (Hp):

Lectura directa o indirecta del nivel:

El célculo de u_Hp varia con cada propuesta o sistema de medicién, por esto se

encuentra especificado en cada una de ellas.
Nivel vaso vacio (Hv):

Lectura directa del nivel:

u_H, rep — ﬁ

Donde:
Sy, €S la desviacion estandar, n es el niumero de réplicas.
Resolucién de la lectura:

_ta+(—a)

u’—HU res — \/ﬁ
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Dénde:

-a, es el menor valor del rango posible y +a es el mayor valor del rango posible.

Posteriormente se halla la incertidumbre total atribuida al nivel del vaso de vacio.

u_H, = \/ (u_Hy,o)% + (U_Hy,,)?

Nivelacion del patron (N):

Se basa en la maxima desviacion que pueden tener las lecturas de nivel en los

vasos por un desnivel en el patron.

Sy
Vn

U_Nyep =
Donde:
Sy es la desviacion estandar y n es el numero de réplicas.

Luego se tiene en cuenta la resolucion del dispositivo para medir el nivel.

+a + (—a)
U_Npes = T

Doénde:
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—a es el menor valor del rango posible y +a es el mayor valor del rango posible.

Posteriormente se halla la incertidumbre total atribuida a la nivelacion del patron.

uN = \/ (U_Nyep)? + (U_Nyes)?

Donde:

u_N Incertidumbre debida al nivel.
Longitud de la varilla (Lv):
Dilatacion térmica:

Se tiene en cuenta para cambios de temperatura en el sitio de medicién, tomando

n réplicas se halla la incertidumbre experimental.

S tem

e ="
Doénde:

Stem €S la desviacion estandar temperatura y n es el nimero de réplicas.

Luego de haber definido (Texp) se halla el coeficiente partiendo del modelo de

expansion térmica:

AL = a * L, x AT
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E L
— = C. = *
T c.Expan = ax L,

Donde:
AT es la variacion de la temperatura, AL es la dilatacion térmica, c.Expan es el
coeficiente sensibilidad de expansion térmica, Lv es la longitud real de la varilla, ¢
es el coeficiente de expansion para el acero.
Luego se halla la incertidumbre debida a la expansion térmica.
(u_L, tem)2 =C. exPanz * _(u—Trep)Z

Longitud real:
Se cuantifica como tipo B y varia para cada varilla:

u—Lv cert
Doénde: _Lvcert es la incertidumbre de certificado.
Angulo de desviacion respecto al eje vertical:
Se toman cuatro datos de la mayor desviacion posible, partiendo de estos datos y
teniendo la longitud real de las varillas se halla el valor real en el eje vertical
aplicando teorema de Pitagoras.

h? = a? + b?

Doénde:

57



a? es la desviacion horizontal, b? es la longitud real de la varilla, h? es el valor real
eje vertical.
Luego se hallan La diferencia entre h y b, lo que cuantifica la posible falla en la

medicion.

Sh-
ul Zh=b

Lyvrep = \/ﬁ
Dénde:

Sh— es la desviacion estandar de diferencia entre h y b, n es el nimero de

réplicas.
También se tiene en cuenta la resolucion:

+a+ (—a)
U_Lyres = T

Donde:
—a es el menor valor del rango posible y +a es el mayor valor del rango posible.

Para finalizar se calcula su incertidumbre, esta incertidumbre varia con cada

varilla.

u_Lv - \/(u—Lv res)2 + (u—LV Tep)z

Separacion inicial entre codos:
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Su célculo de incertidumbre se realiza de la misma manera que la longitud de la
varilla Lv hallado anteriormente, pero Unicamente para la varilla de 25 mm de

longitud.
6. Calculos de resultado de medicién
7.

Se reemplazan los valores promedio o medias muéstrales de las magnitudes de

entrada en el modelo matematico:
P=pg(L, +H,+H,—K)
8. Incertidumbre de las magnitudes de entrada.

Para la incertidumbre de cada magnitud de entrada, la forma en que se combinan
sus fuentes de variabilidad es la siguiente:

Tabla A. 2. Incertidumbre en magnitudes de entrada

Magnitud de Entrada Fuentes de Variabilidad
Temperatura (T) u_T = +/(u_Tres)? + (u_Trep)?
Gravedad (g) u_g = 0.000012
Nivel vaso vacio (Hv) u_H, = J (u_Hy, )+ (U_Hy, ,)?
Longitud de la varilla (Lv) ul, = J (U_Lyres)? + (U_Ly rep)?

. ., u_D, = 0.00000300139
Diametro del vaso de presion (Dp)

Diametro del vaso de vacio (Dv) u_D, = 0.0000159463
Didmetro del micrémetro (dp) u_d, = 0.00000397911
Altura del cono en la punta del
micrémetro (Hc)
Separacion inicial entre codos (K) u_K = 0.0000105314

u_H. = 0.0000312783
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9. Estimacién de la incertidumbre combinada.

Para el célculo de la incertidumbre global, es necesario determinar primero los
coeficientes de sensibilidad aplicando la primera derivada ya sea numérica o
analitica al modelo de medicién respecto a cada magnitud de entrada. El valor de

estos coeficientes dependera del sistema de medicion.

Tabla A. 3. Coeficientes de sensibilidad en magnitudes de entrada

Magnitud de Entrada

Coeficientes de sensibilidad

0P _ P(T +u(T)) — P(T —u(T))
Temperatura (T) 3T 2u(D)
0P P(g+u(g)) — P(g —u(g))
Gravedad — =
© % 2u(g)
. . oP _ P(H, +u(H,)) — P(H, —u(H,))
Nivel vaso vacio (Hv) o, 2 u(iy)
. . oP _ P(Lv + u(Lv)) - P(Lv - u(Lv))
Longitud de la varilla (Lv) oL, 2u(Ly)
op P(D,+u(D,))— P(D, —u(D
Diametro del vaso de presién (Dp) = (Dp +u(Dy)) = P(Dy — u(Dy)
aD, 2u(D,)
., . oP _ P(Dv + u(Dv)) - P(Dv - u(Dv))
Diametro del vaso de vacio (Dv) D, - 21(D,)
op P(d,+u(d,))— P(d, —u(d
Diametro del micrémetro (dp) = (dp + u(dy)) — P(dy — u(d))
ad, 2u(d,)
Altura del cono en la punta del 0P  P(H:.+u(H;))— P(H.—u(H.))
micrémetro (Hc) oH. 2u(H,)

Separacion inicial entre codos (K)

P P(K +u(K) — P(K — u(K))

0K

2u(K)

Finalmente, se halla la incertidumbre global:

60




2

wor= |3 (gee) v
1

Dénde:

(P) es la Incertidumbre combinada, % es el Coeficiente de sensibilidad, u?(x;) es

la Incertidumbre para la magnitud de entrada i.
10.Presupuesto de incertidumbre.

El presupuesto de incertidumbre es un indicador de la influencia que tiene cada

magnitud de entrada en las mediciones, se halla de la siguiente manera:

W2 (x;) ((%)2
w2(P)

%aporte(x;) = * (100)

Dénde:

Y%aporte(x;) es el aporte a la incertidumbre por parte de la magnitud de entrada x;,

ap
aCs;

es el Coeficiente de sensibilidad, u?(P) es la Incertidumbre combinada.
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Anexo B. Esquema del montaje experimental del equipo patron vasos

comunicantes

Figura B. 1. Montaje experimental del equipo patron.

A Ny

A%

-

AW
‘“c-‘?j\\i‘*c‘
= CPS
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Anexo C. Descripcion detallada del método normalizado utilizado en la
calibracion del equipo patron Dwyer 1425 series Hook Gage, ME-021:
Calibracion de columnas de liguido mano y barométricas [22],

1. Descripcion

1.1. Equipo y materiales

1.1.1. Patrones

Se utilizara un patron de presion o varios si fuera necesario dependiendo del
rango. La incertidumbre del patron serd adecuada a la incertidumbre maxima
esperada en la calibracién. Debera tener vigente su certificado de calibracion
trazable a un laboratorio nacional o acreditado.

1.1.2. Controlador de Presion

Se dispondra de un sistema que genere las presiones necesarias de forma lenta y

suave y las pueda mantener de forma estable.

1.1.3. Medidores de condiciones ambientales

Se utilizaran para controlar las condiciones del laboratorio. En especial se tendra

un termémetro calibrado con incertidumbre de uso de 0,1°C (k=2).

1.1.4. Accesorios

Se dispondra de los tubos y racores adecuados para el rango de presiones y un

nivel u otro sistema para asegurar la verticalidad e la escala.
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1.2. Operaciones previas

1.2.1. ldentificacion

Se comprobara que el instrumento esta identificado con su marca, modelo y
namero de serie o cédigo del propietario y se tomara nota de estos datos. Si esta
sin identificar se le asignara una identificacion que se le fijard adecuadamente. Se
tomara nota también de cualquier posible anomalia y se informara al cliente de

ésta.

1.2.2. Emplazamiento

En la sala de calibracién las condiciones ambientales estaran suficientemente
controladas, en especial la temperatura y seran adecuadas para el buen
funcionamiento de los instrumentos. El nivel de vibracion sera tal que no afecte a

los instrumentos.

1.2.3. Comprobaciones iniciales

Se asegurard la verticalidad de la escala de la columna y la limpieza del liquido de
la columna. Se colocara el nivel de referencia del instrumento patrén al mismo
nivel de referencia que la columna (comienzo de la escala) o si no se medira esta

diferencia de alturas de forma adecuada (con los micrometros de profundidad).
También se verificara la ausencia de fugas en el circuito comprobando la

estabilidad de la indicacion del patron. En el caso de que haya fuga se buscara

con la ayuda de una solucion jabonosa.
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1.2.4. Periodo de estabilizacién

Antes de la calibracion la columna tendra que conseguir la estabilidad térmica con

el ambiente de la sala. Para ello sera recomendable al menos doce horas.

1.3. Procedimiento de calibracion

La calibracion se llevara a cabo por el método de comparacion directa entre las
indicaciones de la columna y el instrumento patrén. Se conectaran la columnay el
instrumento patron entre si con los tubos y racores adecuados y de igual forma a
un controlador o generador de presion que sea capaz de generar las presiones

requeridas.

1.3.1. Modo de Operacion

Se ird introduciendo presion en el circuito con el generador hasta que la indicacion
del instrumento patron corregida se aproxime a la presion nominal deseada y se
ajustara la presion hasta que el instrumento patrén dé la lectura de forma estable.
Después se tomara la lectura de columna tomando como referencia la parte
superior del menisco de la columna de medida asi como la temperatura. En
columnas con ajuste del nivel de referencia se ajustara éste antes de tomar la
lectura. Siempre se medir4 con el menisco curvado hacia arriba y este hecho se

hara constar en el certificado.

1.3.2. Puntos de calibracion

La calibracion se realizara en cuatro ciclos y cada ciclo estara constituido por
cuatro puntos o mas incluyendo el mas alto y el mas bajo del rango de medida y

tomados primero en sentido creciente y luego en sentido decreciente. Estos

puntos podran ser elegidos por el cliente.
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1.4. Tomay tratamiento de datos

1.4.1. Toma de datos

Todos los datos estaran recogidos en su correspondiente registro de calibracion.

Entre ellos estaran como minimo los siguientes:

a) Cddigo de identificacion de la calibracion y procedimiento.

b) Identificacion del instrumento patrén y su resolucién.

c) Identificacion de la columna y resolucion de la escala.

d) Indicaciones del instrumento patrén P, Hv y la temperatura ambiente ta..
e) Condiciones ambientales durante la calibracion.

f) Fluido utilizado.

g) Fechas de realizacion.

h) Técnico que la realizé.

i) Correcciones a realizar.

1.4.2. Tratamiento de datos

1.4.3. Célculo de incertidumbre

El calculo de incertidumbres se realizara aplicando los criterios establecidos en el

método GUM. En el Anexo A se muestra el procedimiento a tener en cuenta para

el calculo de la incertidumbre por el método dicho anteriormente.
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Anexo D. Funcionamiento del programa para la Estimacion de la

Incertidumbre en Visual Basic.

El esquema de la estructura de la plantilla asegura que los datos expresados en

una celda son los requeridos para ella. Esta plantilla se realiza de tal forma que los

datos se ingresan por orden, agrupados segun la variable con sus respectivas

réplicas. A demas se debe especificar que los datos de cada replica (cuatro

réplicas) son tomados en dias distintos manteniendo una misma presion.

Cifras Decimales y Redondeo. Al momento de realizar la plantilla se utiliza el

comando double, éste admite catorce decimales y nUmeros enteros.

Extension de las Hojas de Calculo. La plantilla se estructura dentro de la
hoja de célculo de manera tal que crezca hacia el lado, un maximo de 12
registros. Si se desean ingresar mas de 12 registros se debe repartir en varias

hojas de célculo. Por ultimo, las hojas que no se usen deben ser eliminadas.

Formato de Celdas. En la hoja de calculo, al ejecutar el programa, en las

celdas se especifica en qué unidades se esta arrojando cada resultado.

Informacion de Identificacién. Cuando la plantilla sea desarrollada para
calibraciones debe aparecer un rotulo que contenga la informacion del
instrumento, por ejemplo: cliente, estacion, instrumento, estado, fabricante,
clase, intervalo de medida, fecha de calibracion, etc. Este rotulo y la plantilla
deben ubicarse en hojas de calculo diferentes, el rotulo debe aparecer en la
hoja anterior a la de la plantilla. Si el desarrollador lo prefiere, la plantilla puede
ir acompafada del rotulo, siempre y cuando este se coloque en la parte

superior izquierda de la hoja y antes de la plantilla. Cada una de las hojas del
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libro de Excel debe ser identificada con un nombre significativo. La plantilla de
calculo sera guardada con un numero consecutivo seguido de una o dos
palabras que representen su utilidad.

ESQUEMA DE LA PLANTILLA

Figura D.1. Esquema de la plantilla del programa para la estimacion de la

Hd d Calculo Incertidumbre de Presion - Microsoft Excel
o Inetar  Dissfodepigina  Férmulas  Datos  Reviear | Visw | NitoPro8  XLSTAT a@o@m
- | D I & O e =
) rra de formula ) & | Do !
= (@ | 1= g Bomsesms Q| L I 2 H = o ==
Nomal| Diseho Versat  Visas  Pantalld | 7] {ineas decusdricula [F] Thuios Zoom 100% Ampliar Nueva Organizar inmovilizar Guardar drea Cambiar  Macros
phgina Pig.  perso e e cutriod B T n | ventana  todo . detrabajo ventanas®| -
E4 - S Incerticumbre X -
T ‘ o hd
A I J K L K
1 ™ ‘ °C
2
3 i ‘ o
4
5 T ‘ w
6 Langitud de la Barra [mm] =
7
8 Hvl m
9
10 Hv2 m
1 Célculo de Ias incertidumbres
12 Hv3 m
13
14 Hvd m
15
16
17
18
19 -
H 4 » M Hojal ‘Hoja2 %4 I4 (30
Listo SO 115% (= F
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Anexo E. Datos experimentales y célculo del andlisis preliminar.

Tabla E. 1.Datos experimentales de nivel y temperatura generando presion.

Datos experimentales de nivel y temperatura
generando presion
Varilla [mm] Hvi[m] | Hvz [m] | Hvs [m] | Hva [m]
25 0,0149 | 0,0185 | 0,0201 | 0,0232
75 0,0042 | 0,0095 | 0,0136 | 0,0210
125 0,0046 | 0,0096 | 0,0154 | 0,0218
175 0,0048 | 0,0101 | 0,0161 | 0,0227
225 0,0065 | 0,0111 | 0,0154 | 0,0221
275 0,0053 | 0,0092 | 0,0141 | 0,0226
325 0,0058 | 0,0102 | 0,0158 | 0,0211
375 0,0045 | 0,0106 | 0,0156 | 0,0224
425 0,0051 | 0,0094 | 0,0143 | 0,0232
475 0,0052 | 0,0096 | 0,0152 | 0,0209
525 0,0048 | 0,0089 | 0,0140 | 0,0201
575 0,0040 | 0,0084 | 0,0136 | 0,0188
Temperatura [°C]| 21,2 21 20 20,8

Tabla E. 2. Datos experimentales de nivel y temperatura generando vacio.

Datos experimentales de nivel y temperatura
generando Vacio
Varilla[mm] | Hvi[m] | Hv2[m] |Hvz[m]| Hva[m]
25 0,0120 | 0,0184 | 0,0224 | 0,0231
75 0,0029 | 0,0075 | 0,0136 | 0,0213
125 0,0041 | 0,0092 | 0,0142 | 0,0231
175 0,0009 | 0,0079 | 0,0136 | 0,0203
225 0,0034 | 0,0090 | 0,0152 | 0,0212
275 0,0010 | 0,0063 | 0,0118 | 0,0197
325 0,0016 | 0,0084 | 0,0155 | 0,0220
375 0,0037 | 0,0097 | 0,0161 | 0,0223
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Datos experimentales de nivel y temperatura

generando Vacio

Varilla[mm] | Hvi[m] | Hvz2[m] |Hvs[m] | Hvas[m]

425 0,0020 | 0,0081 | 0,0143 | 0,0217

475 0,0022 | 0,0076 | 0,0135 | 0,0197

525 0,0054 | 0,0110 | 0,0140 | 0,0212

575 0,0048 | 0,0117 | 0,0182 | 0,0221
Temperatura [°C]| 21,2 21 20 20,8
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Anexo F. Modelo de Efectos Mixtos: Incertidumbre vs Operario; Presion.

Método
Estimacion de la varianza Maxima verosimilitud restringida

GL para efectos fijos Kenward-Roger

Informacion del factor

Factor Tipo Niveles Valores
Operador Aleatorio 2 1,2
Presion  Fijo 13 0,50437; 0,55041; 1,04806; 1,51442; 2,03206; 2,48674; 2,98400;

3,47934; 3,95772; 4,45098; 4,95734; 5,79963; 5,79963

Componentes de la varianza

% del EEdela

Fuente Var total var. Valor Z Valor p
Operador 0,000016 54,02% 0,000023 0,682204 0,248
Error 0,000014 45,98% 0,000003 4,123106 0,000
Total 0,000030

-2 log likelihood = -267,975871

Pruebas de efectos fijos

Término GL Num GL Den Valor F Valor p
Presion 12,00 34,01 3,58 0,002
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Resumen del modelo

Obs

Incer

Ajuste

Resid

Resid est.

R-cuad.

S R-cuad. (ajustado)

0,0036912 69,57% 59,14%

Coeficientes
Término Coef EE del coef. GL Valor T Valor p
Constante  0,012309 0,002887 1,01 4,264250 0,145
Presion

0,50437 0,001772 0,001792 34,00 0,988685 0,330
0,55041 -0,000862 0,001792 34,00 -0,480833 0,634
1,04806 -0,001930 0,001792 34,00 -1,076755 0,289
1,51442  0,002075 0,001792 34,00 1,157901 0,255
2,03206 -0,002207 0,001792 34,00 -1,231280 0,227
2,48674 -0,000171 0,001792 34,00 -0,095275 0,925
2,98400 -0,001326 0,001792 34,00 -0,739927 0,464
3,47934 -0,003506 0,001792 34,00 -1,956085 0,059
3,95772 -0,001905 0,001792 34,00 -1,063076 0,295
4,45098 -0,001791 0,001792 34,00 -0,999249 0,325
4,95734 -0,000795 0,001792 34,00 -0,443382 0,660
5,79963 -0,001394 0,003486 34,05 -0,399950 0,692

Ajustes y diagndsticos condicionales para observaciones poco comunes

2
24
36
37
47

Residuo grande R

0,016373
0,013702
0,034110
0,008473
0,020605

0,008669
0,021570
0,027127
0,016860
0,014293
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0,007704
-0,007868
0,006983
-0,008387
0,006312

2,443875
-2,685678
2,333025
-2,660640
2,002198

A X0 XUV X0 A0



Anexo G. Guia ASTM E691- 13. Determinacion de la prueba r&R y Datos

experimentales para realizar la prueba de precision basada en la prueba r&R.

Guia ASTM E691- 13. Determinacion de la prueba r&R

Lo primero que se calcula es la media de las mediciones experimentales,

utilizando la siguiente ecuacion:

n

_ X
X= ) —
n

1

Dénde: x son los datos experimentales de la incertidumbre, x es la media de las

incertidumbres y n es el nimero de resultados de presion (en este caso es 12).

Luego de conocer las medias de las incertidumbres, se calcula la desviacion

estandar de todas las mediciones con la siguiente ecuacion:

Dénde: S es la desviacion estandar de las mediciones.

Se realiza el calculo de la media del promedio de los datos experimentales, con la

siguiente ecuacion:
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Il
T | R

Donde: X Promedio de las mediciones promedio de la incertidumbre, p es el

namero de operarios (en este caso es 2).

Conociendo el promedio de las mediciones promedio de la incertidumbre y la
media de las incertidumbres, se calcula la desviacion que tienes estos datos con la

siguiente ecuacion:

QU
Il
x|
I
Xl

Dénde: d esla desviacion.

Con la siguiente ecuacion se calcula la desviacion estandar de los promedios (Sy).

Para el calculo de la incertidumbre de repetibilidad S,, se utiliza la siguiente

ecuacion:

Para el calculo de la incertidumbre de reproducibilidad Sg, se debe primero

calcular un valor provisional de la desviacion estandar de la reproducibilidad S.
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n—1)xS?2

El valor que tome Sg, sera el mayor valor entre la incertidumbre de repetibilidad S,

y el valor provisional de desviacion estandar de la reproducibilidad Sy.

El valor de h y k se calcula mediante las siguientes ecuaciones:

t
<l
S

Donde: h estadistica de consistencia inter-laboratorio y k estadistica de

consistencia intra-laboratorio.

Por dultimo, se calcula el porcentaje de relaciébn entre la repetibilidad y la

reproducibilidad %r&R, utilizando la siguiente ecuacion:

%7&R = /(% Repetibilidad)? + (% Reproducibilidad)?

Datos experimentales para realizar la prueba de precision basada en la

prueba r&R.

Tabla G. 1. Pruebas experimentales del equipo patron a presiones positivas.

PRESIONES POSITIVAS [kPa]

OPERARIO(0,5044(0,5504 | 1,0481|1,5144 |2,0321 |2,4867 |2,9840 | 3,4793 | 3,9577 | 4,4510|4,9573 | 5,7996

0,0169(0,0164 {0,0064 |0,01200,0101|0,0109|0,0121|0,0046 | 0,0095|0,0078 | 0,0046 | 0,0081

0,0133|0,0069 |0,0056 |0,0081|0,0076 |0,0076 | 0,0051|0,0055 |0,0066 | 0,0063 |0,0100 {0,0137

0,0177(0,0115(0,0148|0,02000,0101|0,0141]0,0126|0,0129|0,0122|0,0152|0,0108 | 0,0341

0,0085|0,01110,0147|0,0174|0,0126 |0,0160{0,0141|0,0122|0,0133|0,0128 |0,0206 | 0,0280

0,0159{0,01690,0056|0,0110|0,0093 |0,0118{0,0113|0,0111{0,0085|0,0088 |0,0051 { 0,0071

0,0125|0,0061|0,0065|0,0046|0,0066 |0,0086 | 0,0061|0,0045|0,0058 | 0,0055|0,0109 | 0,0090
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PRESIONES POSITIVAS [kPa]

OPERARIO|0,5044 10,5504 | 1,0481|1,5144 12,0321 (2,4867 | 2,9840 | 3,4793 | 3,9577 | 4,4510|4,9573 | 5,7996
0,0167{0,0107{0,0158|0,0190{0,0106|0,0133{0,0118|0,0116|0,0112|0,01610,0100 0,0331
0,0095(0,0116{0,0139|0,0137{0,0116|0,0169{0,0133|0,0112{0,0125|0,0138 | 0,0211|0,0196

Tabla G. 2. Datos calculados en la prueba r&R a presiones positivas.

X S d h K
0,0099 0,0040 -0,0376 -0,3713 0,4419
0,0080 0,0029 -0,0395 -0,3902 0,3163
0,0155 0,0065 -0,0320 -0,3165 0,7166
0,0151 0,0051 -0,0324 -0,3202 0,5619
0,0102 0,0036 -0,0373 -0,3688 0,3981
0,0072 0,0025 -0,0403 -0,3981 0,2754
0,0150 0,0064 -0,0325 -0,3215 0,7036
0,0141 0,0035 -0,0335 -0,3306 0,3822

Tabla G. 3. Resultados prueba r&R del equipo patron vasos comunicantes a

presiones positivas.

X 0,0475

Sy 0,1012
Niveles (n) 12

p 2

Sk 0,1016

Tabla G. 4. Pruebas experimentales del equipo patron vasos comunicantes

cuando se compara con un patron certificado a presiones positivas.

PRESIONES POSITIVAS EQUIPO PATRON A PATRON CERTIFICADO [kPa]

OPERARIO(0,4431

0,6626

1,1829

1,6602

2,1623

2,6484

3,1507

3,6465|4,1126

4,6197

5,11575,7937

0,0101

0,0581

0,0553

0,0023

0,0036

0,0007

0,0005

0,0009{0,0010

0,0013

0,0016{0,0024

0,0112

0,0345

0,0343

0,0071

0,0072

0,0052

0,0031

0,0033/0,0043

0,0043

0,0015{0,0012

0,0121

0,0112

0,0263

0,0082

0,0084

0,0057

0,0056

0,05180,0041

0,0092

0,0054{0,0018

0,0245

0,0312

0,0401

0,0228

0,0172

0,0104

0,0097

0,0063(0,0168

0,0082

0,0298|0,0036
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PRESIONES POSITIVAS EQUIPO PATRON A PATRON CERTIFICADO [kPa]

OPERARIO

0,4431

0,6626

1,1829

1,6602

2,1623

2,6484

3,1507

3,6465

4,1126

4,6197

5,1157

5,7937

0,0160

0,0780

0,0917

0,0295

0,0159

0,0165

0,0152

0,0070

0,0058

0,0093

0,0023

0,0053

0,0079

0,0482

0,0464

0,0074

0,0055

0,0044

0,0028

0,0044

0,0038

0,0037

0,0007

0,0017

0,0127

0,0218

0,0214

0,0079

0,0059

0,0046

0,0030

0,0036

0,0045

0,0037

0,0046

0,0010

0,0254

0,0113

0,0193

0,0183

0,0146

0,0106

0,0060

0,0059

0,0085

0,0096

0,0079

0,0020

0,0174

0,0546

0,0658

0,0254

0,0213

0,0133

0,0160

0,0062

0,0082

0,0120

0,0037

0,0054

0,0065

0,1083

0,1159

0,0203

0,0153

0,0052

0,0069

0,0036

0,0039

0,0031

0,0034

0,0063

Tabla G.5. Datos calculados en la prueba r&R del patron vasos comunicantes

cuando se compara con un patron certificado.

X S d h k
0,0115 0,0208 -0,0651 -0,3345 0,4599
0,0098 0,0116 -0,0668 -0,3433 0,2560
0,0125 0,0135 -0,0640 -0,3293 0,2999
0,0184 0,0109 -0,0581 -0,2989 0,2406
0,0244 0,0291 -0,0522 -0,2682 0,6439
0,0114 0,0166 -0,0651 -0,3349 0,3668
0,0079 0,0068 -0,0686 -0,3528 0,1506
0,0116 0,0064 -0,0649 -0,3337 0,1421
0,0208 0,0195 -0,0558 -0,2867 0,4317
0,0249 0,0403 -0,0516 -0,2655 0,8927

Tabla G. 6. Resultados prueba r&R del equipo patron vasos comunicantes a
otro patron.

X 0,0765

S¢ 0,1945
Niveles (n) 12

p 2

Sy 0,1992
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Tabla G. 7. Pruebas experimentales del equipo patron vasos comunicantes a

presiones al vacio.

PRESIONES AL VACIO [kPa]

OPERARIO [0,4785(0,5418|1,0476|1,4818|2,0137|2,4599|2,9586|3,4824 | 3,9412 | 4,4340 |4,9667 | 5,7976

0,00270,0002{0,0030{0,0027{0,0010|0,0019|0,0042|0,00250,00330,0006 |0,0060 | 0,0033

0,00480,0004 |0,0004|0,0024]0,0015|0,0025|0,0015|0,00180,00250,0008 |0,0014 | 0,0084

0,0007{0,0032|0,0068|0,0055]0,00080,0069|0,0043|0,0044 10,0022 0,0034 |0,0049 |0,0103

0,0004{0,0010{0,0041{0,0048]0,0043|0,0039|0,00340,0024 10,0027 |0,0046 |0,0006 | 0,0050

0,0017{0,0007{0,0022|0,0017]0,0002|0,0028 |0,0034|0,00320,0023 |0,0016 |0,0065 | 0,0023

0,0040/0,0012{0,0013|0,0014|0,0005|0,0035{0,00250,0008|0,0017{0,0016 |0,0023 | 0,0004

0,0017/0,0024|0,0078|0,0045(0,0013|0,0061{0,0035/0,0033|0,0012{0,00430,0041|0,0093

0,0014/0,0015|0,0033|0,0031{0,0033|0,00480,00260,0014|0,0019{0,0056 |0,0011|0,0016

Tabla G. 8. Datos calculados en la prueba r&R a vacio.

X S d h K
0,0026 0,0016 -0,0091 -0,3641 0,4084
0,0024 0,0023 -0,0094 -0,3742 0,5817
0,0045 0,0027 -0,0073 -0,2910 0,7039
0,0031 0,0017 -0,0086 -0,3456 0,4279
0,0024 0,0016 -0,0093 -0,3735 0,4083
0,0018 0,0011 -0,0100 -0,3983 0,2922
0,0041 0,0025 -0,0076 -0,3040 0,6520
0,0026 0,0014 -0,0091 -0,3642 0,3731

Tabla G. 9. Resultados prueba r&R del equipo patréon vasos comunicantes a

presiones al vacio.

X 0,0117
Sx 0,0250
Sk 0,0253
Niveles (n) 12
p 2
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Anexo H. Histograma de las incertidumbres a presion y vacio.

Tabla H. 1. Diagrama de probabilidad de Incertidumbre del patrén vasos

comunicantes a otro patron certificado a vacio.

DIAGRAMA DISTRIBUCION DE PROBABILIDAD INCERTIDUMBRE

Normal

0,0006977

Media  0,002933
Desv.Est. 0,002054
N 96

20+

Frecuencia

51 0,0002154

D,0004101 0,0031924

0!
-0,002 0,000 0,002 0,004 0,006 0,008 0,010
INCV

Fuente: Software estadistico Minitab®18 con licencia de prueba para
estudiantes.
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Tabla H. 2. Diagrama distribucion de probabilidad de Incertidumbre del

patrén vasos comunicantes a patrén certificado a presiones positivas.

DIAGRAMA DISTRIBUCION DE PROBABILIDAD INCERTIDUMBRE

Normal

50 | Media  0,01531
Desv.Est. 0,02064
0,0111984 N 120

40-

30

Frecuencia

20

10 -|

0.0085ME ) 0344571 00112202

0,0580678
0,10 0,12

-0,02
INCPO

Fuente: Software estadistico Minitab®18 con licencia de prueba para
estudiantes.
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Anexo |. Estimacion del sesgo en la prueba de veracidad.

Es la diferencia entre la expectativa relativa a los resultados de un ensayo o

edicion y el valor verdadero. El sesgo se calcula con la siguiente ecuacion:

SESGO = X, — X

Para evaluar el sesgo, se debe realizar la prueba t, en el cual el t 4. < tit , €StE

t.aic S€ obtiene utilizando la siguiente ecuacion:

X —-X
teaic = S \/ﬁ
Donde:
tealc t observado o calculado.
X, Valor medio del certificado de calibracion del equipo de referencia.
X Valor medio de las incertidumbres experimentales.
S Desviacion estandar.
n Numero de lecturas.
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