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PREFACIO

Cada dos afos, desde 2002, el Centro Nacional de Metrologia (CENAM) organiza el Simposio de
Metrologia con el objetivo de proporcionar un foro para la presentacion y difusién de los resultados
de las actividades de investigacion y desarrollo tecnolégico en metrologia que se realizan en México
y otros paises.

En este evento se relinen miembros de institutos nacionales de metrologia, de laboratorios de
calibracién y ensayos, de la industria, de centros académicos y de investigacion y desarrollo, y otros
profesionales en metrologia, para compartir informacion sobre sus avances y experiencias en
materia de métodos e instrumentos de medicidn, patrones y materiales de referencia, estadistica
aplicadas a las mediciones, impacto de la metrologia en los sectores productivos, en metrologia y
salud, cambio climatico, nanotecnologia y otros temas estratégicos para la comunidad metrolégica.

En cada edicion del Simposio de Metrologia se ha fomentado la participacién activa de la comunidad
metrologica, asi como de todos los profesionales involucrados en las mediciones para que expongan
sus contribuciones en las diversas aplicaciones de este importante campo de la ciencia y la
tecnologia. Por lo anterior, el Simposio de Metrologia es uno de los principales foros tecnolégicos y
de difusion del conocimiento en su género a nivel nacional, e incluso internacional.

El lema de este Simposio fue “Metrologia para el bienestar y la competitividad”, ya que desde su
establecimiento, el CENAM ha apoyado a los diversos sectores de la sociedad en la satisfaccion de
sus necesidades metroldgicas con el fin de contribuir al bienestar de la poblacién e incrementar la
competitividad de las industrias.

Estas memorias contienen los trabajos técnicos que fueron revisados y aprobados para su
presentacion en el Simposio de Metrologia 2016. Estoy seguro que seran de interés para todos
aquellos que colaboramos en el trabajo metroldgico.

Daniel Cardenas Garcia
Coordinador General del Simposio de Metrologia 2016
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FIRST DIRECT DC 10 V COMPARISON BETWEEN TWO
PROGRAMMABLE JOSEPHSON VOLTAGE STANDARDS MADE OF
(NbN)-BASED AND AMORPHOUS NIOBIUM SILICON (NbxSi1x)
JOSEPHSON JUNCTIONS
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Abstract: The new BIPM primary travelling standard for which the array is made of amorphous niobium silicon
NbxSi1-x Josephson Junctions (JJ) has been directly compared to a NMIJ array of (NbN)-based JJ. The results
show an excellent agreement of 5 parts in 1012 with a total combined uncertainty of less than 1 part in 1019, As
the low side of the NMIJ array is always connected to the reference potential of the measurement setup, we
investigated possible systematic errors due to the leakage resistance to ground (LRG). The results show that a
compromise needs to be found between the width of the quantum voltage step, ie noise reduction efficiency
and the systematic voltage error introduced by the filter (capacitance LRG and line resistance of the precision

leads).

1. INTRODUCTION

The BIPM has begun two pilot studies with its new
transportable primary voltage standard based on a
programmable Josephson junctions array (PJVS).
The aim is to confirm that this new system could offer
state-of-the-art of accuracy when operated as a
transfer standard in the framework of the BIPM.EM-
K10.a & b comparisons. Agreement between the
current BIPM travelling standard based on an SIS
Josephson junctions array [1] and the new system
has already been achieved to 8 parts in 1012 in BIPM
laboratories. The new PJVS for which the array is
made of amorphous niobium silicon NbxSiix
Josephson Junctions (JJ) has been shipped to NMIJ
(Japan) where a direct comparison has been
conducted with a NMIJ array of (NbN)-based JJ.
Those two different technologies have been
compared for the first time at 10V. Particular
attention was given to the possible dominant source
of systematic error arising from the operations of
PJVS: leakage resistance to ground.

2. DESCRIPTION OF THE TWO PJVS AND
MEASUREMENT SETUP

2.1. NMIJ PJVS

The NMIJ PJVS array is composed of a total of
524 288 NbN-based overdamped JJ. This allows a
DC voltage of up to 17V to be generated at a
frequency of f=15.7 GHz with a resolution of 12 bits.
During operation, the array is cooled down to a
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temperature of 10 K with a Gifford MacMahon (GM)
liquid-helium-free, cryocooler [2-3]. The RF source is
a commercial signal generator with an external
amplifier, The PJVS voltage is controlled using a
custom-made 24 channel current source.

2.2. BIPM PJVS and Measurement setup

The new BIPM transportable PJVS is based on the
NIST-design PJVS [4], using a JVS-650 bias source
and for which the total number of junctions with all
subarrays in series is 248 312. The RF source is a
compact synthesizer which is located in the bias
source chassis. The measurement setup is identical
to the one operated in the BIPM on-site Josephson
comparisons [5]: the two PJVSs were connected in
series opposition, with the positive potential sides
directly connected and the null detector inserted
between the two low-potential sides (Fig. 1).

3. RESULTS OF THE COMPARISON AND
INTERPRETATION

3.1. Measurements results

The first measurement results showed a repeatable
systematic error of the amplitude of 6 nV in the
direction of a possible leakage error on the NIMJ
output leads. When removing one of the two filters
from the output measurement leads, the systematic
error dropped down to 4 nV. Moreover, when the
filters were removed, the PJVS arrays agree to 5
parts in 1012,
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In our experiment, the low side of the NIMJ array was
grounded and therefore offered an ideal path for the
leakage current. This is consistent with the
assumption of a leakage error on the two-stage filters
located at the output of the NMIJ measurement leads.

BIPM N Y DY [AYAY NMIJ
3 [ . B Ly VIV Ly R A
K
= [ mYaTe A XY =
V] J— _ UJ— UJ

D: Divider
C: Capacitance
L: Inductance

Direct output

Multimeter |

Fig. 1. Schematic of the comparison setup for the
direct comparison of the two PJVS. A two-stage
inductance-capacitance (LC) filter is inserted on

NMIJ side.

3.2. Leakage to ground systematic error

The systematic voltage error is produced by the
leakage current of the measurement setup flowing
through a weak leakage resistance. In the present
case, this resistance is the dielectric resistance of the
capacitances of the filter installed on the precision
output leads of the NMIJ PJVS. The systematic error
ie voltage drop across the output filter is proportional
to the ratio of the resistance in line (r) to the leakage
resistance (R.) and the PJVS nominal voltage [6].
Figure 2 shows the voltage difference recorded
between the two PJVS as a function of the
comparison nominal voltage. The absolute value of
the slope of the linear fit, (r/RL) = (0.6 = 0.1) x 109,
confirms a leakage resistance of 33 GQ if the line
resistance is 20 Q.

4. CONCLUSION

For the first time, an NMIJ PJVS and the new
transportable BIPM PJVS based on the NIST-
designed quantum voltage standard were compared
directly at 10 V. Although the results exhibit an
excellent agreement to 5 parts in 102, we found that
the insertion of an (L,C) filter at the output of the
measurement leads of the NMIJ array causes a
double effect: it improves the quantum voltage step
width by preventing any AC noise to the array [7] but

ISBN 978-607-97187-8-7

also introduces a systematic error (up to 8 nV)
proportional to the ratio of the resistance in line (r),
the capacitance leakage resistance (R.) and the
PJVS nominal voltage. A compromise must therefore
be made between the filtering efficiency to obtain
larger margins and the possible systematic voltage
error that can be achieved on the generated voltage.
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Fig. 2. Voltage difference between the two arrays as
a function of the PJVS nominal voltage. The
uncertainty bars represent the Type A uncertainty
(k =1). The dashed line is a linear fit applied to the
experimental data.
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CALIBRACION DE ESTROBOSCOPIOS UTILIZANDO UN SISTEMA DE
MEDICION DE FRECUENCIAS
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Resumen: Los estroboscopios permiten medir la velocidad de giro de una maquina sin contacto fisico, debido
a que en el pais no se contaba con un sistema o equipamiento adecuado para poder realizar su calibracion se
desarrollé un sistema de medicidon de frecuencias para poder calibrar estroboscopios por mediciéon directa con
una incertidumbre de medicién mejor o igual que 0,1 pHz/Hz.

1. INTRODUCCION

Los estroboscopios o lamparas estroboscopicas se
utilizan principalmente para tener vistas instantaneas
(congelar el movimiento) de las maquinas y conocer
la velocidad del eje de rotacion, leer informacion de
piezas o detectar algun problema sin necesidad de
detenerlas. En metrologia los estroboscopios son
utilizados ya sea como fuente o como patrén para la
calibracion de tacOmetros o6pticos. Debido a la
importancia de estos instrumentos en el Laboratorio
de Tiempo y Frecuencia del INACAL (antes SNM -
INDECOPI) se desarroll6 un sistema de medicion de
frecuencias utilizando como patron un contador de
frecuencias de tal forma que registre una lectura
proporcional en Hertz (Hz) a la frecuencia de los
impulsos de luz que genera el estroboscopio en
revoluciones por minuto (rpm) para lo cual fue
necesario tener en cuenta la siguiente relacién: 1 Hz
=60 rpm [1].

2. CIRCUITO RECEPTOR DE IMPULSOS DE
LUz

El circuito receptor de impulsos de luz esti
conformado por una etapa de recepcion de impulsos
de luz y una etapa de acondicionamiento de sefial,
las cuales se encuentran alimentadas por una fuente
de tension continua de 5 V. La etapa de recepcién de
impulsos de luz consta de un fototransistor ST1KL3B
para capturar los impulsos de luz emitidos por el
estroboscopio de tal forma que el fototransistor
convierte los impulsos de luz capturados en una
sefial de corriente cada vez que recibe estos
impulsos de luz. Esta sefial de corriente capturada
tiene la misma frecuencia de los impulsos de luz
emitidos por el estroboscopio. Se escogid el
fototransistor ST1KL3B por tener alta sensibilidad,
respuesta angular estrecha, permite detectar valores
de frecuencias menores a 1 Hz y trabaja en el
espectro de luz visible.
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La etapa de acondicionamiento de sefial consta de
una resistencia de 10 Q y un comparador LM393N.
Con la resistencia se acondiciona la sefial de
capturada en una sefial de tension de 1,8 V y con el
comparador se limita el pase de sefiales que cuenten
con una amplitud menor a 1,5 V, de tal forma que el
comparador actia como un filtro para evitar el pase
de sefales no deseadas. Finalmente se obtiene una
sefial acondicionada con la misma frecuencia de los
impulsos de luz emitidos por el estroboscopio que
puede ser medida con un contador de frecuencias.
En la Fig. 1 se muestra el diagrama de bloques del
circuito receptor de impulsos de luz.

———————————————————————————————————————————————————————

Impulsos de .
RECEPCION DE

'
: ACONDICIONAMIENTO ' ML
luz del : V/ :
estroboscopio —» | puLsosDELUZ | —P DE SENAL —» -
efial
1 acondicionada

Fig. 1. Diagrama de bloques del circuito receptor de
impulsos de luz.

3. SISTEMA DE MEDICION DE FRECUENCIAS
DEL INACAL

En el Laboratorio de Tiempo y Frecuencia del
INACAL se distribuye una sefial de 5 MHz
proporcionada por nuestro oscilador de Cesio
Symmetricom 5071A. Este patron pertenece a la red
virtual “SIM Time Network” [3], la cual es una red de
comparaciones continuas de diversos osciladores
patrones de los paises del Sistema Interamericano
de Metrologia (SIM). Gracias a esta herramienta
obtenemos trazabilidad vélida al Tiempo Universal
Coordinado (UTC) a través de los paises que
contribuyen al UTC. Esta frecuencia patron es
utilizada para mejorar la base de tiempo de nuestros
equipos que cuenta con referencia externa, la cual
es una técnica muy utilizada por diversos paises. El
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sistema de medicion de frecuencias del INACAL
esta compuesto por un contador de frecuencias
Fluke PM6690 y un circuito receptor de impulsos de
luz. En la Fig. 2 se muestra una foto del sistema de
medicion de frecuencias.

Fig. 2. Foto del sistema de medicién de frecuencias.

4. CARACTERIZACION DEL RUIDO DEL
SISTEMA DE MEDICION DE FRECUENCIAS DEL
INACAL

El sistema de medicion de frecuencias del INACAL
debe ser caracterizado para poder evaluar el ruido
del sistema de medicidon y su desempefio continuo,
por tal motivo es necesario contar con un circuito de
verificacion simulando ser el estroboscopio, de tal
manera que genere la sefial periédica que sera
medida por el sistema de medicidn de frecuencias. El
circuito de verificacion esta conformado por un
sistema generador de pulsos de luz, compuesto por
un generador de frecuencias Tektronix AFG3102 y un
circuito emisor de pulsos de luz. Este sistema
generador de pulsos de luz se describe en la
referencia [1] y con este sistema es posible simular la
sefial que genera el estroboscopio, verificando el
funcionamiento del sistema de medicion y su
inmunidad contra influencias externas.

Se cuenta con un historial de mas de 2 afios de datos
realizando continuamente la caracterizacion del ruido
del sistema de medicién de frecuencias, por lo cual
hemos podido comprobar que su aporte de
incertidumbre es mejor o igual que 0,1 pHz/Hz, el
cual es un valor que no afecta la medicién ya que es
1000 veces menor que el error maximo permisible de
un estroboscopio considerado actualmente en el
orden de 100 pHz/Hz (0,01%). En efecto, en la Fig. 3
se muestra la estabilidad obtenida en la
caracterizacion del ruido del sistema de medicién de
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frecuencias en términos de la raiz de la varianza de
Allan (o(zr)) [2] usando el software AMTYF [4],
obteniendo un valor de alrededor de 0,01 pHz/Hz (1,3
x 108 Hz/Hz) para un tiempo de 1024 s. en la En la
Fig. 3 se puede notar que conforme aumenta el
tiempo la estadistica se deteriora por la cantidad del
namero de datos.

RAIZ DE LA VARIANZA DE ALLAN

1,396.08
1,336.08
127608
121608
1,156-08
109808
103608
970609
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5730609
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550609
49009
430609 i
3,70609
310609 1
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1,90-09

I
.

1,006-10

10 100 1000
AU (5)

Fig. 3. Caracterizacion del ruido del sistema de
medicion de frecuencias en términos de la raiz de la
varianza de Allan.

5. CONCLUSIONES

Este trabajo muestra que es posible calibrar
estroboscopios utilizando un sistema de medicién de
frecuencias con una incertidumbre de medicién mejor
oigual que 0,1 puHz/Hz.
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INDUSTRIAL THERMAL RADIATION SOURCE FOR HIGH TEMPERATURE
INFRARED THERMOMETER CALIBRATION

Frank Liebmann, Tom Kolat
Fluke Calibration
799 E Utah Valley Dr, American Fork, Utah, EEUU
+1 801-847-1154, frank.liebmann@flukecal.com

Abstract: Industrial level infrared thermometers are being increasingly designed to measure temperatures
above 500 °C. A thermal radiation source is needed to calibrate these instruments. The infrared thermometers
designed to measure these temperatures generally measure with a smaller field-of-view. This means there is a
possibility of using a blackbody cavity as the thermal radiation source. This paper discuses an attempt to mount
a cavity inside a thermocouple furnace. It discusses the measurements made to verify the emissivity of the

cavity using radiation thermometers.
1. INTRODUCTION

In 2008, Fluke Calibration released a series of flat
plate infrared calibrators with a temperature range of
up to 500 °C. Since the release of these products,
there has been increased demand for a calibrator to
cover a higher temperature range. Recently Fluke
Calibration has come out with a new thermocouple
calibration furnace that with modification may serve
as a solution for higher temperatures.

2. THEORY

The cavity installed in the furnace is of a cylindro-
conical design with an apex angle of 120° with a
diameter of 50 mm [1]. The cavity design uses a
contact thermometer for traceability placing the
thermometer as close as possible to the conical apex
of the cavity bottom. The reason for this is to minimize
temperature measurement error due to heat transfer
between the probe’s sensor and the cavity bottom
surface [2].

The cavity bottom uniformity was measured by
scanning the cavity bottom using a precision radiation
thermometer with a small field of view. The
contribution to the cavity measurement uncertainty
was included in the uncertainty analysis. In order to
calculate data needed for the blackbody emissivity
model and to estimate uncertainty due to cavity
bottom heat exchange, temperature gradient was
measured along the cavity axis.

The cavity was modeled for emissivity using STEEP3
[3]. The results of this modeling are shown in Table 1.

Table 1. Results of STEEP3 modeling.
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Temp Isothermal Non-Isothermal
°C) 3.9 8-14 3.9 8-14
um um um um
300 0.9983 0.9997
660 0.9998 0.9991 0.9987 0.9998
960 0.9986 0.9997

In order to test the cavity design, measurements were
made on the cavity. These measurements involved
comparing the traceable readout temperature of a
contact thermometer used in the furnace cavity. The
radiation thermometers used for the comparison were
precision radiation thermometers with pyroelectric
detectors [4]. The contact thermometry data was
taken with either a rhodium versus platinum
standards thermocouple (TC) or platinum resistance
thermometer (PRT). In all measurements, two chains
of traceability to the Systéme International d'Unités
(International System of Units or SI) were maintained,
and the two measurements were compared using
normal equivalence (En) [5][6]. Two different
wavelengths were used for measurements at each
temperature serving to reduce any doubts about the
emissivity estimation due to the various influences of
effective emissivity [3].

The traceability of the contact measurements came
through the American Fork Primary Temperature
Laboratory (AFL), through the National Institute of
Science and Technology (NIST), to the SI. The
traceability for the radiation thermometry
measurements came through AFL, through NIST to
the SI or through the Physikalisch-Technische
Bundesanstalt (PTB). In all cases, there is always a
contact measurement compared to a non-contact
measurement for the determination of normal
equivalence, both measurements being traceable.
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3. RESULTS

The measurements were divided into four sets for
organizational purposes. Only a portion of the results
are reported in this paper due to the sheer number of
tests. Data Set 1 and Data Set 2 compare the AFL
bath cavity temperature to the furnace cavity
temperature using the TC as a reference. Data Set 3
compare PTB data to the furnace data using the TC
as the furnace reference. Data Set 4 compares the
AFL bath cavity temperature to the furnace cavity
temperature using the PRT as a reference. It should
be noted that the measurements using a PRT showed
larger uncertainty than those using a thermocouple as
a reference. This was due mainly the cavity bottom
heat exchange uncertainty [2]. This was a result of the
length of the PRT sensor and the heat flow mentioned
previously. The results of this testing are summarized
in Table 2.

4, DISCUSSION

In all cases the normal equivalence was well below
unity. This validated two things. First, it shows a valid
emissivity model of the cavity. Second, it showed that
with the experimental uncertainties the reference
probe provides sufficient traceability in the spectral
bandwidths tested.

5. CONCLUSIONS

Table 2: Results of radiation thermometer comparisons.

Based on the positive outcome of the results, AFL has
added the furnace blackbody to their calibration
capabilities in their scope of accreditation increasing
the upper range of their capability to 1000 °C.
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Data Set A/ pm LAB/°C FURN /°C Diff / °C Uwas / K Ururn / K En
Setl 8-14 300.00 299.97 -0.03 0.20 0.45 -0.05
Setl 8-14 500.00 499.61 -0.39 0.34 0.52 -0.62
Set 2 3.9 300.00 300.05 0.05 0.42 0.45 0.08
Set 2 3.9 420.00 420.21 0.21 0.60 0.48 0.27
Set 2 3.9 500.00 500.39 0.39 0.85 0.52 0.39
Set 2 3.9 300.00 300.14 0.14 0.42 0.60 0.19
Set 2 3.9 420.00 420.38 0.38 0.60 0.80 0.38
Set 2 3.9 500.00 500.45 0.45 0.85 1.04 0.34
Set3 8-14 660.00 659.83 -0.17 0.24 0.60 -0.27
Set3 8-14 810.00 810.02 0.02 0.31 0.80 0.02
Set3 8-14 960.00 960.27 0.27 0.37 1.04 0.24
Set 3 3.9 660.00 659.90 -0.10 0.14 0.83 -0.12
Set 3 3.9 810.00 809.84 -0.16 0.19 1.15 -0.14
Set 3 3.9 960.00 959.67 -0.33 0.25 1.48 -0.22
Set 4 8-14 300.00 299.61 -0.39 0.20 0.65 -0.58
Set 4 8-14 500.00 499.72 -0.28 0.34 0.75 -0.34
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APLICACION DE LA TECNICA DE FLUORESCENCIA DE RAYOS X POR
REFLEXION TOTAL (TXRF) PARA ANALISIS DE ELEMENTOS EN
NIVELES DE ng/g EN MUESTRAS DE AGUA

Esther Castro?, Edith Zapata? y José Antonio Salas?
1. Centro Nacional de Metrologia, km 4.5 Carretera a Los Cués, Municipio El Marqués Querétaro.tel
4422110500, ecastro@cenam.mx
2. Universidad Politécnica de Santa Rosa Jauregui. Carretera Federal 57 QRO- SLP km. 31 + 150,
Santa Rosa Jauregui, 76220 Santiago de Querétaro, Qro

Resumen: La técnica de fluorescencia de rayos-X por reflexion total (TXRF) es considerada como potencial
para ser usada en el analisis de aguas, ya sean residuales, potables o de mar. Actualmente bajo el auspicio
de VAMAS se han llevado a cabo dos pruebas de ensayo para reunir evidencia técnica y crear un protocolo de
medicién que sera usado como base para la elaboracion de una norma ISO. Siguiendo esta linea, en la
Direccion de Materiales de Referencia del CENAM se ha medido con esta técnica un material de referencia
certificado (MRC) DMR 8k, dos muestras de pruebas de interlaboratorio (alto y bajo nivel) y un candidato a
MRC desarrollado por un NMI. De estas mediciones se pudo observar que los elementos que presentaron
mejores resultados son Cu, Zn, Mn, Ni, Rb y Fe. Se identificaron las fuentes que afectan en mayor escala la
repetibilidad como la deposicion de la muestra, las interferencias espectrales y el nivel de fraccién masa del

estandar interno.
1. INTRODUCCION

Uno de los mayores intereses de las instituciones
gubernamentales de salud y de ambiente en los
paises es por un lado asegurar la calidad de las
aguas gue suministran a los ciudadanos, y por otro
cumplir con los limites méaximos permisibles de
contaminantes en aguas residuales que se vierten en
los rios y océanos [1]. La técnica de TXRF tiene la
capacidad de medir niveles de fraccion masa de
ng/g, por lo que dentro del proyecto de Versalles de
materiales avanzados y patrones (VAMAS), para
promover nuevas normas internacionales se llevaron
a cabo 2 pruebas interlaboratorio para evaluar el
desemperio de la técnica para la medicion de agua.
Se sigue trabajando a nivel internacional en el
desarrollo de un protocolo de medicion [1]. La técnica
de TXRF es atractiva debido a los limites de
deteccién que puede alcanzar, a la posibilidad de la
medicion directa de las muestras, sin requerir ningun
tipo de procesamiento y al bajo costo de las
mediciones [2].

2. DESARROLLO

Materiales

Materiales de referencia certificados. DMR-8k
disolucién mutielemental del CENAM, el SRM 3119a
disolucién de galio del NIST, utilizado como estandar
interno. Reactivos. Agua con una conductividad
eléctrica maxima de 0.056 puS/cm.
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Técnicas analiticas
Fluorescencia de Rayos X de Reflexion total (TXRF)
marca GNR modelo TX 2000.

Condiciones experimentales Se utilizé una
radiacion de Mo, operando a 40 kV y 20 mA, con un
detector de SDD (Silicon Drift Detector).

Preparacion de las muestras
Se analizaron tres submuestras de cada MRC y se
midieron por quintuplicado, colocando 10 ul en el
porta muestra de cuarzo y evaporando en placa
caliente entre 100 °C -120 °C.

3. RESULTADOS Y DISCUSION

Se midié el DMR-8K vy los resultados se muestran en
la tabla 1. El As y Pb no pueden cuantificarse
simultaneamente debido a que sus lineas
espectrales se sobreponen, sin embargo los
elementos Cu, Ni y Zn se cuantificaron con una
desviacién estandar relativa (DER) entre 0.06 % y 5
%. Debido a la diferencia de los niveles de fraccion
masa en los que se encuentran los elementos, la
medicion con estandar interno se complica. Por
ejemplo el Zn tiene un sesgo del 18.64 % respecto al
valor certificado, ver la tabla 1. Cuando el estandar
interno tiene una fraccibn masa cercana al Zn, 0.5
ng/g, el sesgo disminuye significativamente.
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Tabla 1. Resultados de las mediciones del DMR-8k por

TXRF.
DMR-8k Valor certificado Valor experimental o
% sesgo
Elemento mg/kg | % Prom mg/kg DER
Cr 1.777 0.73 1.998 5.51 12.45
Cu 1.600 0.81 1.549 6.88 3.24
Ni 1.481 0.87 1.481 5.85 0.06
Pb+As 1.446 0.80 1.413 4.58 5.19
Zn 0.498 0.58 0.591 7.82 18.64

Las tres muestras para la prueba interlaboratorio
eran de mayor complejidad, ya que eran una mezcla
de 18 analitos en fracciones masa de 0.1 ng/g, 1.0
ng/g y 10 ng/g. Solo se cuantificaron las muestras de
nivel alto y medio. Para la muestra de menor
concentracion se identificaron 8 elementos y la
cuantificacién tuvo DER mayores al 30% por lo que
no se enviaron resultados.

En la muestra de nivel alto se identificaron 8
elementos y se cuantificaron. Los resultados de
acuerdo a z score maximo de 2.2 con k=1 respecto a
los valores de consenso de la prueba [1]. En la
muestra de nivel medio solo se cuantificaron dos
elementos cuyos z score fueron menores a 1 con
k=1.0, lo 6 elementos restantes sélo se identificaron.

En el analisis de la muestra de la disolucion
multielemental preparada por un NMI, como
candidato a MR, se identificaron y cuantificaron los
elementos indicados en latabla 2. Las incertidumbres
relativas varian entre el 2 % y el 8%. La mayor
contribucién de incertidumbre fue debida al sesgo
entre el valor de preparacion y el de medicion.

En TXRF se lleva a cabo un analisis de superficie,
por lo que las irregularidades en la capa formada al
colocar y evaporar la muestra afectan la repetibilidad.
Asi mismo, la altura de la muestra depositada influye
cuando se depositan multicapas, ya que la incidencia
de los rayos-X provenientes de la fuente de Mo es
muy puntual y una variacion minima puede provocar
gqgue no haya resultado, o0 que Vvarie
considerablemente.

Adicionalmente hay que considerar que la
configuracién del instrumento, la fuente de rayos X
primarios de Mo, y el detector definen la sensibilidad
para cada elemento. Por ejemplo el Cd no se puede
determinar con una buena repetibilidad ya que la
energia necesaria para excitar la linea espectral Kal
del Cd es de 23.17 keV. Para la linea de Mo Ka la
energia necesaria es de 17.52 keV, puede excitarse
la linea espectral La (3.13 keV) pero la eficiencia es
muy baja por lo que practicamente no se detecta este
elemento [3].
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Tabla 2. Resultados de las mediciones del MR en
desarrollo por un NMI.

Elemento  mg/kg Ueypandida U Relativa
cr 11.68 0.479 4.10
Mn 3.73 0.299 8.03
Ni 4.49 0.207 461
Cu 3.09 0.204 6.59
Zn 11.32 0.261 2.31

5. CONCLUSIONES

La realizacibn de estas mediciones permitio
identificar las principales fuentes que afectan la
deteccion y confiabilidad de las mediciones a nivel de
ng/g para muestras de agua. Dentro de las que estan:
la preparacién de la muestra, las condiciones
ambientales para evitar contaminacién proveniente
del laboratorio y del material de laboratorio, agua,
reactivos etc., asi mismo, la planicidad de la
deposicidn de las muestras, el nivel de concentracion
del estandar interno y las interferencias espectrales.
Debe mejorarse el procedimiento de preparacion y
deposicion de la muestra para disminuir la variacién
en la repetibilidad de las mediciones. Se va a trabajar
en la una preparacion de la muestra realizando una
separacion de elementos antes del analisis para
disminuir las interferencias espectrales entre
elementos. Es necesario definir con esta
configuracién instrumental el alcance de medicion es
decir identificar qué elementos no se pueden medir
con una buena repetibilidad. Esta técnica permite
hacer analisis rapidos con una minima preparacién
de muestra y sigue trabajandose para mejorar la
calidad de las mediciones. La técnica esta propuesta
para una norma ISO especificamente para la
cuantificacion de elementos en agua dentro del grupo
técnico TC 201 Surface chemical analysis.
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Resumen: La exactitud de la medicién en potencia éptica con el radiémetro criogénico depende principalmente
de una adecuada caracterizacion de la absorcion de la cavidad y de la transmitancia de la ventana de Brewster.
En este trabajo se presentan los sistemas establecidos en CENAM para la medicion de la transmitancia de la
ventana de Brewster y la absorbancia de la cavidad asi como los resultados obtenidos en la medicion de
potencia 6ptica nominal a 100 uW con una incertidumbre de 0.019 % (k=2) empleando fuentes laser He-Ne y

Ar-Kr.
1. INTRODUCCION

El origen de la trazabilidad en mediciones de
potencia oOptica en nuestro pais, se encuentra en el
patron primario de flujo radiante establecido y
mantenido en el laboratorio del radidmetro criogénico
de la direccion de 6ptica y radiometria del Centro
Nacional de Metrologia (CENAM) [1]. El principio de
mediciébn para potencia 6éptica empleado en el
CENAM es el de sustitucion eléctrica. Este método
permite alcanzar las incertidumbres mas bajas
usando un radiometro criogénico [2]. Un radiémetro
criogénico es basicamente un comparador de
potencia Optica y potencia eléctrica que permite
realizar la unidad del watt (“6ptico”) y por medio de
este instrumento se calibra usualmente a una
longitud de onda de referencia L = 632.8 nm la
responsividad de varios detectores de trampa como
patrén secundario [1].

La exactitud de la potencia 6ptica medida por el
radiébmetro criogénico depende de la medicién de los
parametros eléctricos, una adecuada caracterizacién
de la transmitancia de la ventana de Brewster por
donde ingresa el haz laser (1) y la absorbancia de la
cavidad (o), de tal forma que el flujo radiante (®) es;

_ AP, (1)
T

(0]

donde APe¢= potencia eléctrica indicada por el
radiometro (W), t = transmitancia de la ventana de
Brewster y a = absorbancia de la cavidad [1].

En este trabajo se presenta la metodologia empleada

en el laboratorio del radiometro criogénico del
CENAM para realizar la ampliacion del intervalo
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espectral de trabajo del patrén primario de potencia
Optica.

2. DESARROLLO

2.1 Método y sistema de medicion de la
cavidad del radiémetro criogénico

La absorbancia de la cavidad se determina a partir de
la reflectancia difusa p, empleando la relacion o = 1 -
p [3]. La medicién de la reflectancia difusa se realiza
empleando una cavidad similar a la empleada en el
radidmetro criogénico para realizar las pruebas de
absorbancia fuera del instrumento, también se
emplea una esfera de integracion, un patron blanco y
un fotodetector [3].

El método consiste basicamente en la comparacién
de la reflectancia difusa del patron y la cavidad del
radiometro medida con un fotodetector de area
adecuada. La reflectancia de la cavidad p. esta dada
por la siguiente ecuacion:

=SC_SO_& 2
SS_SO 6

Pc

Donde pg es la reflectancia del patrén, Ss sefial del
fotodetector al colocar el patron, Sc sefial del
fotodetector al colocar la cavidad, So sefial del

fotodetector en ausencia de patron o cavidad y § es
el factor de correccién debido a cambios geométricos
en la esfera de integracidon durante el proceso de
medicion [3].

El sistema de medicién de reflectancia de la cavidad
incluye los subsistemas de posicionamiento en un
eje, de estabilizacion de la potencia del haz laser,
filtrado espacial del haz y el sistema de mediciones
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eléctricas [3]. La figura 1 muestra un esquema de
este sistema de medicion.

Como fuente de radiacion se empled un laser He-Ne
a 632.8 nm y un laser Ar-Kr a 476 nm, 488 nm, 520
nm, 568 nm y 676 nm, ambos laseres estabilizados
en potencia oOptica.

Fig. 1. Sistema de medicion de la reflectancia
espectral de la cavidad del radiémetro criogénico.

2.2 Método y sistema de medicion de la
transmitancia de la ventana de Brewster del
radioGmetro criogénico

El método de medicion consiste en la determinacion
de la transmitancia (t) a partir de la razén entre el
flujo radiante transmitido a través de la ventana de
Brewster con respecto al flujo incidente [4]. Y esta
dada por la siguiente ecuacion [4]:

3)

Donde S, sefal del detector de trampa cuando la luz
es transmitida por la ventana y S; Sefial del detector
de trampa en ausencia de la ventana. El sistema de
medicion se muestra en la figura 2.

GP1B

Fig. 2. Sistema de medicion de la transmitancia
espectral de la ventana de Brewster.

El sistema emplea como fuente de radiacion un laser
He-Ne y laser un Ar-Kr, él laser es estabilizado en
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potencia con un sistema similar al empleado en las
mediciones de la cavidad del radidmetro criogénico y
para las mismas lineas de longitud de onda de
referencia [4].

3. RESULTADOS
103.84
- 103.82 -
g 103.80 -
::‘:;-.1103,78 1 [ ] ] I |
% 103.76 - J J
i 103.74
103.72 T |
450 500 550 600 650 700
Longitud de onda (nm)
Fig. 3. Mediciones en potencia optica para las
lineas de referencia (nm) de 476 nm, 488 nm, 520
nm, 568 nm 632.8 nmy 676 nm.
4. CONCLUSIONES

Los sistemas de referencia presentados en este
trabajo han permitido realizar mediciones con el
radidmetro criogénico empleando un mayor nimero
de longitudes de onda de referencia con una
incertidumbre que va de 0.019% a 0.046%, con k=2
de la potencia medida. La variacion en la
incertidumbre fue causada por variaciones de la
potencia Optica de cada fuente laser.
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AMPLIACION DE LAS CAPACIDADES DE MEDICION DEL PATRON
NACIONAL DE FLUJO RADIANTE HACIA EL INFRARROJO Y SU
IMPACTO EN LA CALIBRACION DE MEDIDORES DE POTENCIA

OPTICA PARA TELECOMUNICACIONES

Zeus E. Ruiz, Juan M. Ortiz-Meléndez y Héctor A. Castillo-Matadamas
Centro Nacional de Metrologia (CENAM)
km 4.5 Carretera a los Cués, Municipio El Marqués, Qro. C.P. 76246 México
Tel. 442 211 05 00 ext. 3354. correo electrénico: zruiz@cenam.mx

Resumen: En este trabajo se describe la ampliacién de las capacidades de medicion del patron nacional de
flujo radiante del Centro Nacional de Metrologia hacia el infrarrojo cercano y su aplicacién directa en la
calibracion de medidores de potencia Optica para telecomunicaciones especificamente a las longitudes de onda
de 1 550 nm y 1 610 nm a 100 pw de potencia. El sistema implementado fue utilizado para la calibracion de 1
medidor de potencia de InGaAs y un detector piroeléctrico los cuales fungen como patrones en la calibracion
de medidores de potencia 6ptica y con los cuales se obtienen una mejoria en la exactitud de medida asi como

en su incertidumbre asociada.
1. INTRODUCCION

Cuantificar adecuadamente la potencia de una
radiacion Optica trasmitida a través de un sistema de
comunicacién basado en fibra Gptica es una situacion
indispensable al verificar el correcto funcionamiento
de un enlace 6ptico. Siendo el medidor de potencia
Optica el instrumento mas utilizado durante la
instalaciéon y mantenimiento de una red, la exactitud
del instrumento y la calibracion del mismo se vuelven
parametros criticos.

En México, las mediciones en potencia éptica tienen
trazabilidad al watt éptico, unidad del Sistema
Internacional de Unidades SI, a través del Patron
Nacional de Flujo Radiante (CNM-PNF-12).

El patrén nacional de flujo radiante es materializado
a través del radibmetro criogénico mantenido en
CENAM. El radiémetro criogénico es capaz de medir
la potencia Optica de manera absoluta y su principio
de medicibn es la sustitucion eléctrica/Gptica.
Normalmente las calibraciones se realizan mediante
un laser estabilizado a una longitud de onda de 633
nm. Sin embargo, con la intencion de mejorar las
capacidades de medicién, se han realizado trabajos
para ampliar el alcance de medida hacia el infrarrojo
cercano incluyendo las longitudes de onda de 1 550
nmy 1 610 nm, las cuales son indispensables en el
area de las telecomunicaciones [1].

2. DESARROLLO

2.1. Sistema de calibracién de detectores en
potencia 6pticaa 1550 nmy 1610 nm

ISBN 978-607-97187-8-7

El proceso de calibracion de detectores en potencia
Optica se basa en el método de comparacion directa.
El resultado se obtiene a partir del factor de
correcciéon, FC, de acuerdo a la siguiente ecuacion

[2]:

FC — Ppatr(')n (1)
Pprueba
Donde:
FC: factor de correccion
Prpatrsn:  potencia medida por el patron
Pprueba:  potencia medida por el detector bajo

calibracion

El sistema implementado se muestra en la figura 1

Plataforma de movimiento

Pantalla de alineacion _
LN Radiometro
Fuente lser sintonizable ™. Criogénico

) - alineacién

Sistema de

Polarizador
Atenuador éptico

—— {.\ l:] ur
Shutter

Lente

colimador

Fig. 1. Sistema de calibracion con el radiémetro
criogénico.

2.2. Sistema de calibracion de medidores de
potencia Optica en las ventanas de
telecomunicaciones
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El proceso de calibracion de medidores de potencia
optica (MPQ’s) también se basa en la comparacion
directa entre las mediciones realizadas con el patréon
y el detector bajo calibracién, obteniendo un factor de
correccién de acuerdo a la siguiente ecuacién [3]:

P atron’ F)monit0|2
FCupo = 52 %)
prueba monitof
Donde:
FCwro:  factor de correccion del MPO
Phpatron: medicion del detector patron
Pprueba: medicién del MPO bajo calibracion
Pmonitor1:  medicién del detector de monitoreo cuando
Ppatrén €S leida
Pmonitor2:  medicién del detector de monitoreo cuando

Pprueba es leida

El sistema implementado se muestra en la figura 2

Fig. 2. Sistema de calibracion de MPO'’s.
3. RESULTADOS

A continuacién se muestran los resultados de la
calibracion del detector piroeléctrico a 1 550 nm y 1
610 nm, asi como las fuentes de incertidumbre mas
representativas.

Tabla. 1. Resultado de la calibracion del piroeléctrico.

Longitud de onda Factor de Incertidumbre relativa
nominal & Correccion (FC) expandida (k=2.02)
1550 nm 1.0128 0.25
1610 nm 1.0151 0.25

Tabla. 2. Presupuesto de incertidumbre en la calibracion
del piroeléctrico.

Unidad Coef
Sens

Fuente Tipo/Distribucién |Incert Estandar| Coef  Sens Contribucion

Rep./reproducibilidadfc
entrado AfNormal k=1 adim
AfNormal k=1
B/Normal k=1
B/Rectangular k=1
normal

B/Normal k=2

6.99E-04
2.45E-04
1.00E-04

1.00E+00
1.00E+00
1.00E+00
1.00E+04
1.00E+04
1.00E+04

6.99E-04
2.45E-04
1.00E-04

Transmitancia adim

Absorbancia

adim
1w

7.07E-10
3.34E-08
9.51E-08

7.07E-06
1w 3.35E-04
1w 9.52E-04
u 1.26E-03
Y 2.54E-03
% 0.250%

Resolucién (Pre)

Medicién radiémetro

Medicion Piroeléctrico

A continuacién se muestran los resultados de la
calibracion del medidor de potencia de InGaAs.
Tabla. 3. Resultado de la calibraciéon del MPO.
Longitud de onda Factor de Incertidumbre relativa
nominal A Correccién (FC) expandida (k=2.02)
1550 nm 0.9831 0.22
1610 nm 0.9881 0.33
ISBN 978-607-97187-8-7
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4. DISCUSION

Al comparar el factor de correccibn a 633 nm
(FC:1.012 2) y los factores de correccion obtenidos a
1 550 nm y 1 610 nm del detector piroeléctrico se
observa un comportamiento espectralmente lineal ya
que el valor es practicamente el mismo. Las
pequefias diferencias encontradas entre ellos estan
cubiertas por sus incertidumbres. Esta situacion
permitird ampliar las capacidades de medicion del
detector no solo en los puntos medidos sino también
a longitudes de onda cercanas a estos puntos.

La calibracién del medidor de potencia de InGaAs
usando el radiémetro criogénico como patrén de
medida permitira la disminucion del nivel de
incertidumbre de 0.81% a 0.33%, incluso
considerando el peor de los escenarios que es a 1
610 nm donde el detector debido a la responsibidad
del material presenta una pendiente muy abrupta.
Adicionalmente este nuevo arreglo permite eliminar
un eslabén en la cadena de trazabilidad impactando
de manera significativa en el presupuesto de
incertidumbre de los servicios de calibracion
atendiendo de mejor manera a la demanda actual y
las necesidades del pais.

5. CONCLUSIONES

El trabajo muestra la ampliacién de las capacidades
de medicién del radiometro criogénico hacia el
infrarrojo asi como el impacto que tiene esta
ampliacion en la calibracion de medidores de
potencia 6éptica al disminuir la incertidumbre de
medida. Esta mejora puede ser utilizada no solo en
el area de las telecomunicaciones sino en beneficio
de otros sistemas de medicion como lo es el sistema
de calibracién de medidores de radiacion solar a
través de la confirmacion de la linealidad espectral de
detectores piroeléctricos.
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COMPARATIVO DE LAS NORMAS MAS UTILIZADAS EN LA
CALIBRACION DE MANOMETROS EN PRESION RELATIVA

Juan M. Lopez, Jorge C. Torres, Jesus Aranzolo
Centro Nacional de Metrologia. km 4.5 Carretera a los Cués, El Marqués, Querétaro, México
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Resumen: En una gran cantidad de aplicaciones los instrumentos de medicién son utilizados en funcién a su
clase de exactitud y a los errores maximos permitidos asociados a esta. En la calibracién de los instrumentos
es muy importante elegir el método, el patrén, la norma asi como las condiciones de calibracién con el objetivo
de obtener una incertidumbre de calibracion apropiada para la clase de exactitud del instrumento. En el
presente trabajo se presenta un comparativo de los alcances y limitaciones de las normas mas utilizadas para

la calibracion de los manémetros de presion relativa.
1. INTRODUCCION

La calibracion de mandémetros en presion relativa es
un tema de importancia en diferentes sectores de la
industria asi como en aplicaciones cientificas, la
calibracion de estos mandmetros generalmente se
realiza por comparacion directa. En el desarrollo de
este trabajo se realiza una comparacion entre las
normas mas utlizadas para la calibracién de
manometros en presion relativa para identificar la
norma que se debe aplicar en funcion de las
caracteristicas metrolégicas del instrumento asi
como el campo de aplicacion.

2. MANOMETROS RELATIVOS
La fuerza que ejerce un liquido, sélido o gas sobre
una superficie se le conoce como presion, es decir,

es la fuerza normal ejercida por unidad de area, la
unidad para medir la presién es el pascal (Pa).

p==L

" (1)

Donde:

F = Fuerza, generalmente expresada en newton
(N)

A = Area, expresada en metros (m)

P = Presion, expresada en el sistema internacional

de unidades como pascal (Pa).

El mandmetro es un dispositivo que proporciona una
respuesta directa en funcion de los cambios de
presion en términos de magnitudes base, masa,
longitud y tiempo. Cuando se habla de presion
relativa se hace referencia a la presion medida
respecto a la presion atmosférica.

Los principales mandmetros para la medicion de
presion relativa son: mandmetros tipo bourddn,

ISBN 978-607-97187-8-7
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diafragma,
resistencia.

fuelle/capsula, piezoeléctricos y de

3. NORMALIZACION

Existen diferentes normas en las cuales se
especifican los intervalos de medicion de acuerdo a
la clase de exactitud del instrumento. En la tabla 1 se
indican las normas mas comUnmente utilizadas asi
como las particularidades de cada una de ellas. En la
tabla, n es cualquier nUmero entero positivo, negativo
o cero. El intervalo de medicion para la norma OIML
R 101 estd comprendido entre 0.05 MPa y 1 000
MPa, mientras que para la norma OIML R 109 esta
comprendido entre 0.06 MPa y 250 MPa.

4. CONCLUSIONES

Se revisaron las normas mas comunes utilizadas en
la calibracion de manémetros de presion relativa
(OIML R101, OIML R109, ASME/ANSI B40.1,
ASME/ANSI B40.7). Con base en estas normas es
posible generar procedimientos de calibracion.

Es importante conocer estas normas ya que al tener
diferentes intervalos de medicién asi como errores
maximos permitidos y diferentes clases de exactitud,
puede ser que el instrumento bajo calibracién no
cumpla con lo especificado segun determinada
norma. Sin embargo, si se cuenta con las mas
utilizadas y conociendo cada una de ellas es muy
posible que el mandmetro para presion relativa
pueda ser calibrado basandose en una norma distinta
a la que en un principio se habia seleccionado.

Memorias del Simposio Metrologia 2016



19 al 23 de Septiembre de 2016

Simposio de Metrologia 2016

Tabla 1. Normas utilizadas en la calibracién de mandémetros de presion relativa.
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COMPARATIVO DE LAS NORMAS MAS UTILIZADAS EN LA
CALIBRACION DE BALANZAS DE PRESION
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Tel: (442) 2 11 05 00, emanrigu@cenam.mx, jtorres@cenam.mx, jaranzol@cenam.mx

Resumen: La balanza de presion es un instrumento disefiado para medir y generar presion en un fluido,
basado en el principio de equilibrio de la fuerza producida por la presion medida sobre un area conocida con
la fuerza gravitacional de las pesas aplicadas sobre el ensamble pistén—cilindro. Son instrumentos muy
confiables tanto para el sector industrial como para los laboratorios de calibracién, son utilizados como patrones
de referencia dadas sus propiedades metrologicas de estabilidad, precision y exactitud, que a su vez estos
instrumentos deben de ser calibrados con balanzas de presién del alta clase de exactitud.

1. INTRODUCCION

La calibracion de balanzas de presion (también
llamadas mandémetros de piston o balanzas de pesos
muertos) es un tema de importancia en diferentes
sectores industriales asi como en aplicaciones
cientificas y tecnoldgicas. La calibracion de estos
instrumentos se realiza por el método de flotacién
cruzada.

La flotacibn cruzada se realiza utilizando dos
balanzas de presién las cuales estan conectadas
entre si. Por medio de un fluido se transmite la
presion en el sistema y se deben equilibrar las
balanzas haciéndolas flotar al mismo tiempo contra
la presién generada en el sistema, adicionando o
guitando masa en el patréon y se monitorea la caida
del piston en el indicador de nivel. Los pistones
deben estar en su nivel de referencia. Los tipos de
calibracion en flotacién cruzada son: en presion o en
area efectiva.

2. BALANZA DE PRESION

Las balanzas de presién son instrumentos de
medicién primarios ya que miden la presion en
términos de las magnitudes base: masa, longitud y
tiempo. Estos instrumentos estan compuestos
generalmente por un ensamble piston-cilindro, porta
masas y un juego de masas.

La fuerza que ejercen las masas sobre la superficie
del pistén-cilindro se le conoce como presion, es
decir, la fuerza normal ejercida por unidad de area
(ecuacion 1).

_ mxg
P == (1)
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Donde:

m = masa en (kg)

g = aceleracion gravitacional en (m/s?)
A = area en (m?)

P = presion en (Pa).

3. NORMALIZACION

Existen diferentes normas en las cuales se
especifican los intervalos de medicion de acuerdo a
la clase de exactitud del instrumento. En la tabla 1 se
indican las normas mas comunmente utilizadas asf
como las particularidades de cada una de ellas, para
balanzas de presion.

4. CONCLUSIONES

Se revisaron las normas mas comunes utilizadas en
la calibracion de balanzas de presi6on (OIML R110,
EAL G26). Con base en estas normas es posible
generar procedimientos de calibracién.

Es importante conocer estas normas ya que al tener
diferentes intervalos de medicion asi como errores
maximos permitidos y diferentes clases de exactitud,
puede ser que el instrumento bajo calibraciéon no
cumpla con lo especificado segun determinada
norma.
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VELOCIDAD DE CAIDA DEL PISTON

Norma Clase de exactitud Intervalo de medicién
Maxima velocidad de caida del piston
. . para la clase de exactitud (mm/min)
Limite superior 5
medicion (MPa) 0.0
1*10",1.6*10", 2.5*10", 0.005 0.01] 002 5 |0.1]2
4*10", 6*10" 0.1a1GAS 1 1 1 21 2 |-
>1GAS 2 2 2 3] 3 |-
0.6a6LIQ. 0.4 0404 11] 2|3
6 a 500 LIQ. 1.5 15] 15 |15] 3 |3
TIEMPO DE LIBRE ROTACION giro = fabricante
0.005, 0.01, 0.02, Tiempo de libre rotacién para la clase
OIML R110 0.05,0.1,0.2 L . de exactitud (min)
Limite superior 5
medicion (MPa) 0.0 .
0.005 0.01] 002 5 |0.1]2
1*10", 2*10", 5*10" 0.1a6 4 4 3 21 2|2
6 a 500 6 6 5 3] 3|3
10%,20%,30%,40%,50% loiﬁ)b;?%,
NUmero de puntos 60%, 70%,
80%,90%,100% 60%, 80%,
' ' 100%
VELOCIDAD DE CAIDA DEL PISTON
Méaxima velocidad
de caida del pistén
oo . para la clase de
Limite s.u'plerlor exactitud
1.5 kPa a 7 MPa GAS / medicion (minfcarrera)
1.5 kPa a 100 MPa GAS p = Presion 3
5x10%**p | 10°
*p
1.5 kPa a 7 MPa GAS 3 3
1.5 kPa a 100 MPa GAS 3 3
0.1 MPa a 500 MPa LIQ. 3 3
TIEMPO DE LIBRE ROTACION giro =
EAL G26 0.004, 0.005 fabricante
Tiempo de libre
rotacion para la
Limite superior clase de exactitud
medicion (min)
0.1 MPa a 500 MPa LIQ. p = Presion 5x
5x104*p | 10°
*p
1.5 kPa a 7 MPa GAS 3 3
1.5 kPa a 100 MPa GAS 3 3
0.1 MPa a 500 MPa LIQ. 3 3
NUmero de puntos 10%,20%,40%,60
%,80%,100%
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RESULTADOS PRELIMINARES EN EL DISENO Y DESARROLLO DE
UN MEDIDOR DE RADIACION UV BASADO EN LED

N. Vidal-Medina, C. H. Matamoros-Garcia
Division de Optica y Radiometria, Centro Nacional de Metrologia,
km 4.5 Carretera a Los Cués, 76246, Querétaro, México
nvidal@cenam.mx

Resumen: Se presenta el disefio, desarrollo y los resultados de medicién realizados para generar un prototipo
de medidor de UV basado en un led de UV. Considerando la utilizacién de una fuente estable de radiacion
ultravioleta de estado sélido con radiacion éptica centrada en los 365 nm y una éptica que colime la mayor
cantidad de radiacién UV al led UV que funciona como detector, se pretende desarrollar un dispositivo detector
de radiacion UV que pueda ser utilizado en la industria para garantizar los niveles de radiacién necesarios en
los procesos que incorporan radiacion UV. Se presentan los resultados obtenidos en las primeras pruebas de
caracterizaciéon del LED UV como detector, discutiendo las principales complicaciones en las mediciones
necesarias, pequefia area de deteccidn, alto ruido eléctrico en la etapa de amplificacién, entre otros aspectos.

1. INTRODUCCION

A partir de 2016 el Patron Nacional de Dosis de
Radiacion UV que es mantenido en el Laboratorio de
Dosimetria Optica se actualizé mediante la
integracion de un conjunto de fuentes de estado
solido en longitudes de onda de 365, 331y 254 nm lo
cual arroja una mejora significativa en la estabilidad
del flujo radiante (figura 1), ademas de la facilidad
para controlar los parametros de consumo eléctrico
de la fuente UV para contar con diferentes
intensidades para el proceso de calibracion.

Estas mejoras hicieron posible un mejor control en la
fuente de radiacion UV y facilitaron una reduccién de
la incertidumbre de medicién en valores por debajo
del 2.1% (k=2) para los servicios de calibracion
actualmente ofrecidos.

Fig. 1. Referencias de estado solido para UV.

En las calibraciones realizadas se ha observado que
los equipos comerciales presentan una alta
variabilidad en sus lecturas y un deterioro
significativo en los componentes donde incide la
radiacion UV (arreglo de difusor, filtro y detector de
radiacién O6ptica), provocando en todas las
calibraciones, significativos errores sistematicos en

ISBN 978-607-97187-8-7

17

la medicion de radiacion UV. Esto debido
principalmente a que los detectores de radiacién UV
se basan en fotodetectores de silicio, filtros y
elementos plasticos, que se ven seriamente
deteriorados por la accién de la radiacién UV. El
prototipo de detector de UV en desarrollo tiene como
objetivo evaluar el uso de un led de UV habilitado
como detector para tratar de mejorar la estabilidad y
reducir los errores sisteméticos con respecto a los
detectores comerciales que actualmente se calibran
en el Laboratorio de Dosimetria Optica.

Se asume que el material de fabricacion del led de
UV soportara mejor el desgaste provocado por las
altas dosis de radiacion UV utilizadas en las
aplicaciones industriales, pudiendo reducirse los
altos errores sistematicos y extender el periodo de
calibracion. Aqui se presentan los primeros
resultados de este desarrollo.

Fig. 2. Materiales para el prototipo de detector de
radiacion UV.

2. DESARROLLO

El disefio del detector es simple y primeramente se
monta el led que sirve como medidor sobre el eje
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optico de la referencia de UV a 365 nm, utilizando el
mismo procedimiento para alinear los medidores de
UV bajo calibracion. Se coloca una lente de f = 12
mm para aumentar la cantidad de radiacién incidente
en el led usado como medidor (figura 2). Los cables
del led se conectan a un amplificador operacional
OPA3512, el cual esta alimentado por una fuente de
DC externa de +- 15V.

La ganancia del amplificador operacional se puede
regular para modificar el valor de tension eléctrica
gue se genera al hacer incidir radiacion sobre el led
que sirve como detector. La sefial eléctrica
proveniente del amplificador es capturada por un
multiplexor Agilent 23534A y registrada en una hoja
de célculo junto a los parametros de alimentacion de
la referencia de UV, posteriormente se calcula la
relacion entre la cantidad de radiacion que emite la
referencia UV y la sefial eléctrica que se genera en el
led medidor de UV. A esta relacion se le conoce
como sensibilidad radiométrica.

3. RESULTADOS

Se hace incidir valores de irradiancia UV a 365 en
1.0, 2.5 y 5.0 mW/cm2.

Fig. 3. Led UV medido con radiacién UV a 365 nm.

Las mediciones realizadas indican que el led utilizado
como medidor de UV requiere una gran cantidad de
radiacion para generar una sefial limpia y clara que
pueda relacionarse a una escala de medicién similar
a los medidores comerciales.

En valores relativamente pequefios de irradiancia UV
(1 mW/cm2) la sefial proveniente del led es muy
cercana al ruido eléctrico que proviene del
amplificador operacional (baja sensibilidad). Si el led
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se irradia sin la lente no es posible distinguir cambios
significativos en la salida del amplificador operacional
(pequefia area de deteccién). Cuando los niveles de
radiacién son mas grandes (5 mW/cm2), es posible
obtener valores de tension eléctrica suficientemente
grandes para relacionarlos con una escala de
medicion funcional. Cambiando la distancia focal de
la lente es posible aumentar la cantidad de radiacion
gue incide sobre el led y la sefial eléctrica se vuelve
mas estable.

4, CONCLUSIONES

Para bajos niveles de irradiancia este dispositivo
puede no ser adecuado. Las mediciones que se
realizan en la industria, encaminadas a medidor los
niveles de radiaciéon de pequefias fuentes de
radiacion (lamparas de descarga) tendrian errores de
medicion significativos. La baja sefial no permite
relacionar la sefial eléctrica con una escala de
medicién aceptable.

Fig. 4. Caracterizacion detallada del led UV.

5. TRABAJOS A FUTURO

Seguir con los trabajos de caracterizacion de led
utilizados como medidor. Actualmente es posible
adquirir diodos led de UV en forma de arreglo con
conexiones internas en serie. Esto puede hacer que
la sefial proveniente del led pueda ser mejorada.

Es necesario medir este tipo de dispositivos durante
periodos ms largos de tiempo, pues debe de
caracterizarse la deriva que pueda presentarse en el
led que sirve como medidor. La estabilidad y
durabilidad de estos dispositivos es importante para
desarrollar un medidor confiable que resista los
efectos de la radiacion UV.
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INICIO DE MEDICIONES EN PUNTOS FIJOS EN EL CENTRO NACIONAL
DE METROLOGIA DE PANAMA

Fanny C. Castro, Ambar Lorenzo
Centro Nacional de Metrologia de Panama
Ciudad del Saber, Edificio 215, Ciudad de Panama, Panama
(+507) 517-3100 fcastro@cenamep.org.pa

Resumen: El laboratorio de termometria del CENAMEP AIP, ha iniciado ensayos para la realizacién de puntos
fijos; en este trabajo se plasman las primeras realizaciones de la escala ITS-90 en los puntos: agua, estafo,
indio, galio y mercurio; esto con miras a lograr una meseta de medicién para la calibracién de termémetros de

resistencia de platino por el método de puntos fijos.
1. INTRODUCCION

El primer objetivo fue conseguir mesetas de medicion
para cada punto fijo ensayado (Sn, In, Ga y Hg) con
una duracibn minima de 4 horas y lograr
reproducibilidades menores a 1 mK. El objetivo final
es desarrollar el método de medicion con los equipos
gue se tienen disponibles, en su mayoria mini-celdas
selladas de puntos fijos (Sn, In, Ga).

Para la realizacion de los distintos puntos fijos
tomamos como referencia los manuales de las celdas
y medios de mantenimiento y se utilizaron dos SPRT
de 25 Q; el 0533 para el Sn e In y el 5057 para Ga y
Hg.

2. DESARROLLO

Todas las mediciones fueron realizadas a corriente
de 1mA. Graficamos la meseta completa y las
mediciones las expresamos en términos de W,
también graficamos la reproducibilidad obtenida
entre las realizaciones. Para determinar los valores
de W se utiliza la ecuacion:

R
(Tao) O
R(273.16K)

Determinamos la reproducibilidad en el punto triple
del agua de la siguiente manera [1]:
dT
AT, « =AR*— 2
K iR @)
Dénde: ARes diferencia en las mediciones en el
punto triple del agua con respecto a la primera
medicién efectuada.

dT dw 1™
2o R ¥ 3
dR { PTA dT} ®)

W (Tgo) =

Donde: z—\g_ves la derivada con respecto a Tgode la

W de referencia [1].
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3. RESULTADOS
En la Tabla 1 se observa que la estabilidad de los

sensores en el punto triple del agua (PTA) durante
las pruebas realizadas, fue menor de £ 1 mK.

Reproducibilidad en el Punto Triple del Agua

sensores 5057 y 0533

1.00
x
E 080
5§ 060
5o 7\ | A L |
§ 020 s b gf 2 !
£ 000 9% d f S
020 A g A b
= 040 I I
g -0.60
£ -0.80
(=}

-1.00

15-feb 25-feb 06-mar 16-mar 26-mar 05-abr 15-abr 25-abr

@ Sensor 5057  ASensor 0533

Tabla 1. Reproducibilidad en el PTA

Punto de solidificacién de Sn e In

Las mesetas de medicion fueron obtenidas mediante
solidificacion del metal con una duracién inicial
alrededor de 6 horas.

Punto de Solidificacion del In

% ‘ @ 53 m|
1.60971 |

* »
P PCened

10:48 13:12 15:36 18:00 20:24 22:48 01:12
Tiempo en horas

Grafica 2. Punto de solidificacion del In.
Punto de fusién del Gay punto triple del Hg

En el caso del mercurio, una celda fabricada en el
laboratorio [2], fue necesario aplicarle un pequefio
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golpe mecanico para lograr su congelacion y obtener
el punto triple mediante la fusion del metal. Las
primeras mesetas duraron entre 2 y 4 horas.

Para el galio se obtuvieron inicialmente mesetas de
8 horas de duracion.

Punto de fusion del Galio

1.11819 —

111817 I I
ﬁs mK|

1.11815 ——

1.11813

©
©
K]
<
E

1.11809 ! ! SiHbras

1.11807

|
111811 ! : ;

1.11805 - . il i
07:12 0824 09:36 10:48 12:00 13:12 14224 1536 16:48 18:00 19:12
Tiempo en horas

A continuacibn se muestran las graficas de
reproducibilidad de algunos de los puntos fijos
ensayados.

Reproducibilidad del In

1.609708

1.609707 %

1.609706 L 2

| v
H 0.3mK

1.609705

W delln

1.609704

1.609703

1.609702

1.609701 =
25feb Ol-mar 06-mar 11-mar 16-mar 21-mar 26-mar 31-mar 05-abr 10-abr 15-abr

Grafica 4. Reproducibilidad In.

Reproducibilidad del Ga

1.1181190

1.1181185

1.1181180

1.1181175

1.1181170

W del Ga

H 0.15mK

1.1181165
1.1181160

1.1181155

1.1181150
Ol-mar 06-mar 11-mar 16-mar 21-mar 26-mar 31-mar 05-abr 10-abr 15-abr

Grafica 5. Reproducibilidad Ga.

4. DISCUSION

Se logré extender la duracion de las mesetas en las
realizaciones luego de ajustar los gradientes de los
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hornos y bafios, en el caso del Sn e In hasta 7 y 8
horas respectivamente y en el caso del Ga 'y el Hg se
logré extender las mesetas hasta 12 y 10 horas
respectivamente.

El puente de medicion utilizado durante las pruebas
es de corriente continua (CC); se utilizé uno de los
resistores internos del mismo, que agrega un error
aleatorio de 6 uQ/Q, segun las especificaciones del
fabricante, a las lecturas de resistencia; esto se ve
claramente en la dispersion de los datos graficados.
Para eliminar errores ocasionados principalmente
por la corriente de operacién que se aplica a los
sensores, Yy determinar la correccibn por
autocalentamiento, es necesario extrapolar a
corriente de 0 mA; esto no se hizo debido a que la
intencion de este trabajo era graficar la duracion de
la meseta completa, por lo que no aplicamos una
segunda corriente. La medicién a dos corrientes
diferentes se contempla en una etapa posterior a este
trabajo.

5. CONCLUSIONES

Con el inicio de las mediciones en puntos fijos, nos
queda el compromiso de seguir trabajando en busca
de poder desarrollar el método de medicion,
contemplando ampliar el rango de los puntos;
trabajar mas con el lector para lograr una mejor
configuracion del mismo, utilizando resistores
externos mas estables; seguir trabajando en el ajuste
de los medios de mantenimiento; aplicar de manera
correcta las correcciones a los valores obtenidos y
finalmente el analisis de estimacion de
incertidumbres. Como laboratorio, alin queda mucho
trabajo por hacer, las pruebas que se han presentado
en este trabajo son solo el inicio para logar el objetivo
final de tener el completo desarrollo del método de
medicion por puntos fijos.
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CALIBRACION DE UN MEDIDOR DE FLUJO DE LIQUIDOS UTILIZANDO
COMO PATRON DOS MEDIDORES MASICOS CONECTADOS EN
PARALELO

Victor Hugo Vazquez Morales, José Manuel Maldonado Razo
Centro Nacional de Metrologia
Carretera a los Cués km 4.5, el Marqués, Querétaro, C.P. 76246
01 442 211 05 00 ext: 3764, 3766, vwazquez@cenam.mx, mmaldona@cenam.mx

Resumen: La maxima referencia en la medicién de flujo de liquidos en nuestro pais es el Patron Nacional de
flujo de liquidos (PNFL), este patrdn es el encargado de dar trazabilidad a las mediciones de flujo de liquidos,
con este patrén se calibran medidores de flujo masicos tipo coriolis, ultrasénicos, electromagnéticos, turbinas,
desplazamiento positivo, etc. Este trabajo presenta el estudio de la calibracion de un medidor de flujo de alto
alcance utilizando como patrén de medicién dos medidores mésicos calibrados individualmente con el PNFL,
estos medidores conectados en paralelo tienen un alcance de 18 000 kg/min.

1. INTRODUCCION

El PNFL se fundamenta en el pesado estatico de la
masa de liquido colectada en un tiempo determinado,
la cantidad de liquido colectada por unidad de tiempo
define el flujo masico. El flujo volumétrico que pasa a
través de un area de seccidn transversal en un
intervalo de tiempo definido se determina a partir del
flujo masico y la densidad del liquido.

» Laincertidumbre expandida relativa del PNFL es
0.030 % para flujo masico y 0.038 % para flujo
volumétrico para un nivel de confianza del 95 %
aproximadamente.

El PNFL cubre un intervalo de medida de 30
L/min - kg/min a 12 000 L/min — kg/min.

Liquido de trabajo: agua.

Intervalo de medida de presién manométrica de
0.16 MPa a 1 MPa.

Material en contacto con el
inoxidable.

vV VYV VY

fluido: acero

Un medidor de flujo puede ser seleccionado para la
transferencia de custodia de productos liquidos o
para aplicaciones industriales, para ello hay una gran
diversidad de medidores de flujo, por ejemplo,
medidores de flujo tipo turbina, medidores de
desplazamiento positivo, medidores ultrasonicos,
medidores masicos. Los medidores de flujo son
utilizados para la medicion de flujo volumétrico y/o la
determinacion cantidad (volumen), flujo masico y/o la
determinacion cantidad (masa); siendo el medidor de
flujo masico tipo coriolis el mas utilizado, en la fig. 1
se muestra este tipo de medidor.

1 Elemento de un instrumento de medicion gue esta sometido
directamente a la accién del mensurando.
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Fig. 1. Medidor de flujo masico tipo Coriolis de tubos
en U (componentes: 1. Bobina excitadora, 2.
Detectores electromagnéticos, 3. Tubos del sensor,
4. Conexiones eléctricas - sefiales, 5. Bridas de
conexion al proceso, 6. RTD adherido a la pared
exterior del tubo y 7. Absorbedor de vibracion.).

El principio de medicién de un medidor de flujo
masico tipo coriolis se basa en el fenébmeno que se
presenta cuando un objeto sigue una trayectoria en
un sistema rotatorio, cuando un fluido fluye a través
de los tubos del sensor?! en oscilacion, se produce la
fuerza de Coriolis. Esta fuerza origina una flexion
(torsién) en sentidos opuestos entre la entrada y la
salida del tubo sensor. Si el flujo mésico a través del
tubo en oscilacién se incrementa, la flexion en los
tubos es mayor, esta flexion provoca un cambio en la
sefial eléctrica de los detectores electromagnéticos
montados a la entrada y salida de los tubos (fig 1,
numeral 2), la ec. 1 presenta el modelo matematico
que rige el comportamiento del medidor.
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g, =K=*At (1)

Donde:
g,,: Caudal masico, kg/min.

K : Constante geométrica de proporcionalidad
Al : Desfasamiento de sefial, ps.

2. CALIBRACION

2.1 Calibracién de medidores patrén

El sistema de medicion consta de dos medidores de
flujo masico tipo coriolis, los cuales son utilizados
como patrones moviles para realizar la calibracion de
medidores de flujo en sitio. La calibraron de cada
medidor del sistema de medicion se realiza con el
PNFL en el intervalo de medida de (500 a 10 000)
kg/min en 7 puntos de medicién, al utilizar estos
medidores en paralelo se tiene un caudal maximo de
medicién de 18 000 kg/min.

Cada uno de los medidores méasicos esta
instrumentado con instrumentos de medicién de
temperatura y presibn que a su vez tienen
trazabilidad hacia patrones nacionales, los
medidores estan instrumentados segun la norma API
5.6 “Measurement of Liquid Hydrocarbons by Coriolis
Meter”.

2.2 Calibracion de medidores usando el
sistema de medicion

La calibraciéon de un medidor con el sistema de
medicidon puede realizarse en alguna de las
siguientes modalidades:

1. Utilizando el medidor patrén M1

2. Utilizando el medidor patron M2

3. Utilizando el medidor patron M1 + el medidor

patron M2

Las mediciones se realizaron en el laboratorio de flujo
de liquidos del CENAM utilizando la instalacién del
PNFL, usando agua como fluido de prueba. Las
pruebas se realizaron en tres caudales Qmin, Qmed Y
Qmax. Para realizar las pruebas se us6 un medidor de
flujo mésico tipo Coriolis de 8 pulgadas configurado
en modo volumen o flujo volumétrico, con un intervalo
de medicién de 500 L/min a 12 000 L/min.

3. MODELO MATEMATICO
La ecuacion utilizada para la obtencion del factor de

calibracion del instrumento bajo calibracién (IBC) es
la siguiente:
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_ Volumen del patron
Volumendel IBC

Donde: el volumen tanto del patrén como el IBC
estan referidos a condiciones base (20 °C y 101 325
Pa)

)

4. RESULTADOS

La evaluacion de los resultados obtenidos se realiza

por medio del valor de ¢ score, mediante el modelo

de la ec. 3, en todos los casos el valor de referencia

es el determinado con el PNFL.
FM, —-FM

«/UZFMi +U2FMM
Donde:

FM;i: es el valor del factor de calibracion del IBC
obtenido usando: el medidor M1, el medidor M2, el
medidor M1 + medidor M2, FM(: es el valor del factor
de calibraciéon del IBC utilizando el PNFL.

Urmi: €s la incertidumbre tipica de FM estimada para
cada caso.

Urmrer. €S la incertidumbre tipica de FM obtenida con
el PNFL.

La evaluacion del valor de ¢ score se realiza para
cada uno de los caudales de prueba.

©)

5. CONCLUSIONES

- Los diferentes métodos de calibraciéon deben
ser consistentes.

- larepetibilidad del patron debe ser en todos
los casos = 0,05 % y se determinara
empleado la desviacién estandar
experimental de 5 mediciones consecutivas.

- Los resultados de la comparaciéon son

aceptables si se cumple que {'< 1.
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DESCRIPTION OF THE CALCULABLE PRIMARY STANDARD FOR
ANTENNA GAIN MEASUREMENTS FROM 1 GHZ TO 18 GHZ AT

CENAM

Luis Eduardo Carrién Rivera
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+52 442 2110500 ext. 3460 Icarrion@cenam.mx

Abstract: The purpose of this paper is to describe the main characteristics of the Primary Standard for Antenna

Gain used at CENAM and its applications.
1. INTRODUCTION

Antenna Gain (G) is a parameter for an antenna that
relates actual radiated power density to a theoretical
power density for an isotropic antenna at a given
distance. Testing laboratories use this parameter to
obtain values of electric field in radiated-emission
testing and immunity testing as well in
electromagnetic compatibility applications.
Telecommunication industry uses antenna gain for
applications like wireless communications coverage
prediction from a Base Station. CENAM
establishment of a Calculable Primary Standard for
Antenna Gain (PNGA) concluded in March 2015. This
paper shows the main characteristics of this standard.

2. PHYSICAL REALIZATION OF ANTENNA
GAIN

Antenna Gain is a derived quantity whose realization
depends on the frequency range. Antenna Gain is
measured in the Far-Field zone of the antenna, that
is, where the value is independent from distance. Far-
Field zone is a function of frequency and antenna
dimensions, so, the electrically larger is an antenna,
the greater distance to reach the Far-Field zone.
Given these size limitations, antenna standards are
physically different depending on the frequency
ranges: from 1 kHz to 30 MHz loop antennas or
monopole antennas are used, from 30 MHz to 1 GHz,
resonant dipoles, meanwhile from 1 GHz to 110 GHz
pyramidal horn antennas are used as calculable
standards.

Pyramidal horn antennas have some attributes that
make them suitable for standards: they can be easily
manufactured and its gain value can be accurately
calculated and reproduced. The accuracy of the
standard can be transferred to other antennas by
means of some high accuracy methods like the
Standard Antenna Method (STA) or the Three
Antenna Method (TAM). A previous publication on the
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Primary Standard for Antenna Gain shows details
about antenna parameters calculation [1]. Figure 1
shows the set of seven pairs of standard gain horn
antennas (SGHA) available at CENAM.

Fig. 1. Standard Gain Horn Antenna set.
3. RESULTS

The Calculable Primary Standard for Antenna Gain
covers the frequency range from 1 GHz to 18 GHz,
with gain values ranging from 13.79 dB to 22.71 dB.
The amplitude range does not necessarily means that
other values cannot be measured. In fact, when using
the STA or TAM, any antenna gain value is possible.
The more directive the radiation pattern is, the higher
the antenna gain value. Having high antenna gain
values leads to better uncertainties in antenna
calibration. Uncertainty levels goes from + 0.21 dB to
+ 0.68 dB (with k = 2 for a confidence level of about
95%) dependant on frequency. Details about results
can be found in [2].

4. UNCERTAINTY ESTIMATION

As reported previously [1], mathematical model for
antenna gain measurement is given by:
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G =-13.78+10log,,[R]+101log ;[ f | a
+%[PA - PDir + M21]+ Ecc

Where R [m] is the distance between antenna
apertures, f [MHz] is frequency, Pa [dB] is the
insertion loss when antennas are inserted, Pp;; [dB] is
the direct connection insertion loss with no antennas
present, M1 [dB] is the matching error correction and
Ecc [dB] is the correction factor of the near field error.
Table 1 shows the calculated uncertainty budget.

Table 1. Uncertainty Budget for 1 700 MHz.

Model:
G at 1700 1
MHz G =-13.78+10log,,[R]+10l0g , [ f ]+ E[PA — Py + My ]+ E,,
u(y)
VI VE FI PDF u(x) cs. [dB] v
10log e
R 10 m Mastil oscillation uniform 0.05 m 9 0.01 60
R
1700 VNA frequency . 10lbge
f MHz stability uniform | 0.21 MHz f 0.00 | 120
Standard deviation | normal 0.02 dB 0.00 4
VNA uncertainty in .
Pa |-31.32dB transmission s HSeE 0.5 o ||
Site imperfections | uniform | 0.15 dB 0.04 | 80
Antenna alignment | uniform 0.51 0.18 | 40
Standard deviation | normal 0.11 dB 0.03 4
Ppir | -7.87 dB | VNA unce}*ta}nty in | iform 0.05 dB 0.5 001 | 60
transmission
Mp; | -0.02 dB | Mismatch uncertainty | uniform [ 0.00 dB 0.5 0.00 | 160
Ee | 0.194p | CPATt r“%‘]‘ﬁ"“ from | itorm | 0.05 4B 1| 003|100
G |16.98 dB uc [dB] 0.20
Veff 55
k 2.0
U [dB] 0.40

Among all uncertainty sources, antenna alignment
and site imperfections are of special interest because
of their contribution to U.

4.1. Antenna alignment

Calculation for antenna gain is based on theoretical
power received in the direction of maximum radiation.
This maximum power is received when the antenna
pair has its axis aligned in that direction. Otherwise,
received power will decay as a function of radiation
pattern. The more directive the radiation pattern is,
the more uncertainty due to antenna misalignment.
The contribution is calculated using:

ualignment: 10 |Og [1+ GE (e)] (2)

where G (0)) is the radiation pattern in 6 direction,

which is defined in [2] as the maximum tolerable
misalignment. The value of 6 depends on the
capabilities of alignment for each laboratory.
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4.2. Site imperfections
Antenna gain is also based on the direct-path
received measured power. In order to avoid multipath
in antenna calibration, antennas were placed at a
height of 5 m over ground plane at CALTS-CENAM.
This distance is sufficiently high to avoid such
multipath interference. However, there is a slight
response in the direct path due to radiation pattern.
Therefore, estimation for uncertainty should
estimated using:
R} 3)
R’

U =10 log {1+ Gc(0)
which, in the worst case, adds (in-phase addition) or
subtracts (out-of-phase addition) power from direct-
path due to radiation pattern in the direction of
specular reflection.

4.3. Other uncertainty sources

Table 1 shows other uncertainty sources, but its
contribution to U can be negligible. Characterization
of the VNA in both transmission and reflection can
improve U. Using phase-matched cable can improve

contribution due to Py, and P,.

5. CONCLUSIONS

A Calculable Primary Standard for Antenna Gain was
established in Mexico by using a calculable set of
Standard Gain Horn Antennas in the frequency range
from 1 GHz to 18 GHz. The Primary Standard of the
Antenna Gain is the local realization of this derived
quantity, which allows to establish domestic
traceability to the Sl Units by transferring its value and
accuracy to other kind of antennas such as those
used for EMC testing and for telecommunication
services. by means of different calibration services
available at CENAM.. Detailed information about this
standard is published in an internal technical report
and can be requested any time.
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OPTIMIZACION DEL METODO DE CALIBRACION DE HIGROMETROS EN
LATU

Andrea Sica, Ofelia Robatto y Maria Belén Garcé
Laboratorio Tecnolégico del Uruguay
Av. Italia 6201.
(598) 26013724 y asica@Ilatu.org.uy

Resumen: Debido a los requerimientos de la industria y de los laboratorios del Uruguay surgié la necesidad
de aplicar un método de calibracién de higrometros que emplee tiempos de calibracién menores y se obtengan
menores valores de incertidumbre. Con este fin se adquirié un patrén de mediciéon de punto de rocio y una
camara ambiental como generador de humedad. Para la utilizacion de este método se realizd su
correspondiente validacién. Este articulo explica los componentes que fueron tomados en cuenta en la citada
validacién y que factores se consideran en la estimacion de la incertidumbre para la calibracion de higrémetros.

1. INTRODUCCION

En el Laboratorio Tecnolégico del Uruguay (LATU)
las calibraciones de higrometros se realizaban
empleando una camara con sales saturadas y un
termo higrometro de tipo capacitivo como patrén de
referencia. Este método de calibracién producia
deterioro en el sensor patron, por lo que fue
necesario cambiar el método de calibracién por otro
gue no dafie los patrones de referencia. El método de
sales requeria tiempos de estabilizacién del entorno
de 12 horas usando forzadores de aire y de 24 horas
sin forzadores. Debido a la creciente demanda de
calibraciones de equipos medidores de humedad
relativa se volvid indispensable disminuir los tiempos
de calibracién anteriores.

Adicionalmente se constato la necesidad de algunos
clientes internos de mejorar las capacidades de
medida y calibracion de los higrémetros.

Estas razones llevaron a nuestro laboratorio a
adquirir un nuevo patron de mejor calidad
metrolégica y a emplear como generador de
humedad una cdmara ambiental psicrométrica.

El patr6n adquirido es un medidor de punto de rocio,
que permite alcanzar valores de incertidumbre
inferiores a los que se venian obteniendo.

Este nuevo método de calibracion requirié el montaje
del sistema de medicibn y su validacion
correspondiente.

Los resultados de la validacion arrojan una sensible
disminucién de los valores para las capacidades de
medida y calibracién de nuestro laboratorio, ademas
de contribuir a la mejora del aseguramiento de
calidad de las mediciones.

2. DESARROLLO DEL METODO DE
CALIBRACION DE HIGROMETROS
ISBN 978-607-97187-8-7
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2.1. Materiales

Céamara ambiental modelo SH661, serie 92008977,
patrén de espejo enfriado modelo S8000 serie
133464 termo higrémetro con dos sensores modelo
454 serie 0560.4540, bomba Sample gas pump
P1.1E serie 100092051422811111200 001.

2.2. Armado del sistema de medicion
empleando el patrén de espejo enfriado

El patron de medicion de punto de rocio extrae aire
por medio de una bomba peristaltica proveniente de
la cdmara ambiental, que envia a su interior para
realizar la medicion. Esta bomba debe operar a un
valor de flujo comprendido entre 300 ml/min a 1000
ml/min.

El generador de humedad es una camara
psicrométrica que posee un volumen determinado de
trabajo. Por lo que requiri6 un estudio de
homogeneidad y estabilidad de la cAmara de manera
de validar el método de calibracion y determinar las
componentes correspondientes para la estimacion
de la incertidumbre final.

2.3. Toma de datos

Se utilizaron dos sensores de humedad, que
Inicialmente se colocaron juntos en el centro del
volumen de trabajo de la camara. De esta forma se
determind la diferencia de las lecturas entre los dos
sensores.

Se realizaron tres estudios: uno de homogeneidad
para determinar los gradientes de temperatura dentro
de la camara, otro de estabilidad para determinar los
gradientes de temperatura en la camara en el tiempo,
y otro de la determinacion del tiempo de régimen de
la camara. Para el estudio de homogeneidad de la
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camara se ubicaron los dos sensores de humedad
tipo capacitivo, en diferentes posiciones dentro del
volumen de trabajo de la camara. En el centro de este
volumen se encuentra ubicado el orificio de la cafieria
gue extrae la muestra de aire que se envia al patréon
de espejo enfriado.

La figura 3 muestra el esquema utilizado.

\
SN

Fig. 3. Esquema de ubicacién de los sensores para
los estudios de estabilidad y homogeneidad.

Estos estudios se realizaron en 30 %HR, 50 %HR y
80 %HR, rotando los sensores entre las posiciones
1-3, 4-2, 5-7 y 6-8. Se registraron los valores de
porcentaje de humedad relativa luego de alcanzado
el estado de régimen o estacionario (tiempo minimo
de 20 minutos). Adicionalmente se registro el tiempo
de estabilizacién de cada ensayo de homogeneidad
realizado, de manera de establecer si existen
diferencias notorias entre los resultados de
homogeneidad y el tiempo de estabilizacion. Con
este estudio se determina el tiempo de estado de
régimen.

Al mismo tiempo que se registraron los resultados del
estudio de homogeneidad se realizé determinacion
de la estabilidad de la cAmara en el tiempo de medida
habitual. El tiempo establecido para el estudio fue de
10 minutos, tomando medidas cada 30 segundos.

3. RESULTADOS
3.1. Resultados del estudio de homogeneidad

Los resultados obtenidos se muestran en la tabla 1.

Puntos Méximo Méaximo Maximo
medid | gradiente a | gradiente a | gradiente a
0S 30%HR/% | 50%HR/%H | 80%HR/%
HR R HR
1-3 0,948 1,577 3,496
4-2 1,010 1,764 2,416
5-7 0,665 0,804 1,149
6-8 1,547 1,288 2,227

Tabla 1: Variacion de la homogeneidad de la camara.

3.2.
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Los resultados del estudio de estabilidad se muestran
en la tabla 2.

Puntos Maximo Maximo Méaximo
medidos | gradiente a | gradiente a | gradiente a
30%HR/% | 50%HR/% | 80%HR/%
HR HR HR
1-3 0,270 0,280 0,430
4-2 0,120 0,849 0,680
5-7 0,240 0,979 0,400
6-8 0,140 0,460 0,789

Tabla 2: Variacion de la estabilidad de la cAmara.

3.3. Resultados del estudio de tiempo de llegada

arégimen de la camara

Los resultados del estudio de tiempo de régimen se
muestran en la tabla 3.

Puntos Tiempo Tiempo Tiempo
medidos a a a
30%HR/min | 50%HR/min | 80%HR/min
1-3 21 106 117
4-2 104 119 105
5-7 97 79 61
6-8 37 124 80
Tabla 3: Resultados de la determinacion del tiempo
de régimen.

4. DISCUSION

Los maximos gradientes obtenidos en estos estudios
de estabilidad y homogeneidad se utilizaron para
evaluar las componentes de incertidumbre en el
presupuesto de incertidumbre de la calibracién de
higrometros empleando la camara ambiental citada
como generador de humedad. En el caso del estudio
de estabilidad el maximo gradiente observado es
0.979 %HR. Para el estudio de homogeneidad a 30
%HR el maximo gradiente observado es de 1.547
%HR, para el estudio de homogeneidad a 50 %HR
es de 1.764 %HR y para este estudio a 80 %HR es
de 3.496 %HR.

5. CONCLUSIONES

La caracterizacion de la camara ambiental y del
patron de espejo enfriado permitié optimizar los
tiempos de calibracion ya que se determiné el tiempo
gue necesita la camara para entrar en régimen.

Las incertidumbres en la calibracion de higrémetros
con este método son del entorno del 50 % de las
obtenidas por el método de calibracion con sales
saturadas, atendiendo de esta forma a los
requerimientos de la industria en el Uruguay.
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DISENO Y CONSTRUCCION DE UN PATRON PARA LA CALIBRACION DE
MICROMANOMETROS DIFERENCIALES

Constantino P, Acquarone A.
Laboratorio Tecnolégico del Uruguay
Av. Italia 6201, Montevideo, Uruguay
+598 2 6013724 / Ext.1189 — pconstan@Iatu.org.uy

Resumen: Este trabajo resume los resultados de disefio, construccion y caracterizacion de un medidor de
campana invertida con lectura digital, realizado completamente en el LATU (Laboratorio Tecnoldgico del
Uruguay). El area efectiva del instrumento se calibra por dos métodos independientes, primero en forma
dimensional y luego por comparacion contra una balanza dinamomeétrica de piston. Finalmente se discuten
algunas particularidades del disefio propuesto.

1. INTRODUCCION para la calibracion de manometros diferenciales
corrientes de intervalos de presion ultra-bajos (1,5

El mandmetro de campana invertida (0 campana kPa). Al mismo tiempo se busca minimizar la

sumergida) es un antiguo aparato de medicién de tipo dificultad y el costo en la obtencién de los materiales

primario en cuanto a que es calibrado a partir de de manera que pueda repetirse la experiencia en

magnitudes fundamentales de longitud y masa. El laboratorios secundarios.

instrumento consta de un cilindro cerrado en su base

superior, y sumergido parcialmente en un fluido que, 2. MATERIALES Y METODO DE CALCULO

a su vez, esta contenido en un depdsito también

cilindrico. En el esquema tradicional, este sistema se 2.1. Materiales utilizados

monta en una balanza de dos platos, con el depésito .- La campana y contenedor estan hechos de cuarzo

fijo. El disefio propuesto en este trabajo, sustituye la y ambas piezas fueron adquiridos en el exterior.

balanza de dos platos por una balanza digital de la Constan de cilindros de cuarzo cerrados en una base

cual se suspende la campana invertida, parcialmente de didmetro interior nominal 22 cm y 25 ¢cm, con un

sumergida en agua destilada. En este caso, se espesor de 5 mm en ambos casos.

variara la presion dentro de la campana, observando .- La campana esta suspendida de 3 alambres de
la diferencia de masa en la balanza digital para el acero de 0.33 mm de diametro.
célculo de la presién generada. Este equipo incluye .- Para nivelar el instrumento se dispusieron
mejoras a un prototipo similar realizado en LATU extensores de aluminio en cada uno de estos
(Laboratorio Tecnolodgico del Uruguay) el 2014. tirantes.
- Al extremo sumergido de la campana se le
[ —— | «———— Balanzadigital acoplaron 4 kg de acero 304 de forma de bajar el

- = centro de masa del elemento medidor mejorando la
flotabilidad e incrementando el intervalo de operacion

A‘. Tirantes de acero a un minimo de 1,5 kPa.
- Extensores .- Para la medicion de masa se utiliza una balanza
de aluminio Sartorius modelo CP34001S, con un intervalo de 34
kg y resoluciéon 0,1 g.
\L Campana (cuarzo) 9y 9

P1 2.2. Patrones utilizados en la calibracion.
Deposito (cuarzo) Reloj comparador Mitutoyo modelo ID-C112X,
Bloques Patron ceramicos grado 0 marca Mitutoyo.
Micrometro Mitutoyo modelo 293-265, balanza
Masas auxiliares : Zis s L
_ dinamomeétrica de piston marca DH modelo 24610.
=== «——— Entrada/salida . , S .
de gas Finalmente, se evalla la repetibilidad del instrumento
utilizando un modulo Fluke Modelo 700P01 con
0,0001 kPa de resolucion.

Fig. 1. Diagrama del instrumento propuesto.

El objetivo de este trabajo es la construccion de un 23

; N Método de célculo
instrumento que alcance una precision adecuada
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El area efectiva se calcula a partir de medidas
dimensionales segun [1]:

A=A+ a4 i
e i A+ A -

A,
Siendo A; el area interna de la campana, AA el area
de seccion correspondiente a la pared de cuarzo, A4,
la seccion del tubo de entrada de gas, mientras que
A, representa el area entre el diametro exterior de la
campana y el area interior del depésito.

Por su parte, para la evaluacion A, con el manémetro
de pistdbn se realizaron medidas de masa
correspondientes a 1500 Pa, calculando el éarea
segun:
am.(1-52) g
_ Pm

¢ P.[1+42.a(t-20)]

Siendo AM la diferencia de masas observadas en la
balanza entre los estados de medicion a presién
atmosférica y con presion dentro de la campana, p,
Y pm. las densidades del aire circundante y de las
masas respectivamente. g es la gravedad local, a, el
coeficiente de deformacion lineal del cuarzo, t la
temperatura de ensayo y P, la presion leida en el
mandémetro de piston.

3.

RESULTADOS
APARATO CONSTRUIDO

“Calibracién dimensional

e

Fig. 2. Aparato construido y detalles.

Para evaluar la compatibilidad de los resultados en la
calibracion del area efectiva se calcula el error
normalizado respecto de sus incertidumbres
asociadas, obteniéndose un valor de En = 0,56 por lo
gue ambas medidas pueden considerarse
compatibles. Finalmente, la mayor repetibilidad para
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los puntos 0,5 kPa, 1,0 kPay 1,5 kPa, obtenida como
el desvio estandar de 10 medidas es de 7,7 x 104
kPa.

Area efectiva del manémetro de campana

0,04110
0,04100
0,04090

e

o 0,04080

< 004070

0,04060

-
—
[ =

Calibracion dimensional Calibracién por comparacian

Fig. 3. Resultados comparativos de area efectiva.

4.  DISCUSION

Si bien se obtuvieron resultados aceptables, es
pertinente mencionar que el disefio permite aun
algun grado de optimizacién. En particular puede
evaluarse nuevamente el tamafio de la campana ya
que las mayores dificultades para caracterizar el
equipo se encontraron en la calibracién dimensional
de la campana y el depdésito. Por otra parte las
caracteristicas geométricas de los tubos de cuarzo
de este diametro no alcanzaron la calidad esperada,
presentando variaciones en el diametro medido de
hasta 1 mm a diferentes alturas, incrementando la
incertidumbre mas de lo esperado. Esto puede ser
corregido a diametros menores sin afectar el
desempefio general del equipo.

5. CONCLUSIONES

De las mediciones que se realizaron se concluye que
el equipo construido presenta un desempefio
adecuado para la calibracion de micromanémetros
de precision media. El bajo costo total del equipo, la
estabilidad a largo plazo y la posibilidad de
calibraciéon por el método dimensional constituyen
importantes ventajas frente a otros patrones
comerciales en estos intervalos de presion.
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SISTEMA DE ESPECTROSCOPIA OPTICA DE REFERENCIA EN EL
CENAM

Tatiana Ortega, Michel Medina, y Carlos Matamoros
Direccion de Optica y Radiometria, Centro Nacional de Metrologia
km 4.5 carretera a los Cues, Municipio El Marqués, Querétaro, 76246
+52 442 2110500, tortega@cenam.mx

Resumen: El Centro Nacional de Metrologia esta desarrollando un sistema para realizar espectroscopia 6éptica
por la técnica de espectrofotometria UV-Vis, lo cual mejorara el sistema de referencia actual para las
mediciones de Transmitancia y Absorbancia espectral. El presente trabajo presenta los avances y resultados

iniciales en el establecimiento de este sistema.
1. INTRODUCCION

El Centro Nacional de Metrologia (CENAM) en
cumplimiento de la mision y vision, debe establecer,
mantener y mejorar sus patrones nacionales y
sistemas de medicion. El Grupo de Propiedades
Opticas de los Materiales de la Direccién de Optica y
Radiometria del CENAM esta trabajando en el
desarrollo de un nuevo sistema de espectroscopia
Optica con el objetivo de mejorar el sistema con el
gque se establece el Patron Nacional de
Transmitancia, Absorbancia y Reflectancia espectral
(PNF-3). Las mediciones de transmitancia Yy
absorbancia son requeridas como control de calidad
por diferentes sectores, como por ejemplo:
petroquimico, alimentario, salud, automotriz,
aeronautico, textil, entre otros. Para lograr esto se ha
realizado la adquisicion de equipo de alta exactitud
gue nos permita establecer un método de medicion
gue brinde la posibilidad de evaluar los efectos de las
variables de influencia en la medicion de la
transmitancia y absorbancia espectral, para brindar
trazabilidad a los sectores usuarios de estas
magnitudes en el pais y a nivel internacional.

2. MATERIALES Y METODOS

El nuevo sistema de referencia para las mediciones
de transmitancia y absorbancia espectral, se esta
instalando en un laboratorio del edificio de
laboratorios especiales lo que permitira desarrollar
métodos primarios de alta exactitud, con condiciones
ambientales controladas (temperatura = 0.1 °C y HR
+ 10 %) para el desarrollo del proyecto.

2.1. Equipo

En general el sistema estara constituido por cuatro
areas principales: Fuentes de radiacion Optica,
monocromador, compartimento de muestras, Yy
detector de radiacion Optica.
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Cada componente de cada area sera controlado por
medio de una PC y software desarrollado en CENAM
para la adquisicion y andlisis de datos

Fuentes de radiacion optica.
Las fuentes de radiacién que se han empleado son,
una fuente incandescente-cuarzo-halégena (QTH),
un diodo emisor de luz (LED), y laseres, con fuentes
de poder de alta estabilidad.

Monocromador.

Es un monocromador marca Horiba, modelo
FHR21000, con un alcance espectral de 185 nm a
1500 nm, es un dispositivo éptico que permite,
seleccionar y transmitir una estrecha banda de
longitudes de onda proveniente de la fuente de
radiacién oOptica que produzca una amplia gama de
longitudes de onda.

Compartimento de muestras.

Es el espacio fisico donde se colocaran las muestras
de diferentes dimensiones, las cuales pueden ser
solidos traslucidos, celdas con muestras liquidas,
materiales de referencia, entre otros, permitiendo
realizar la medicién de las propiedades Opticas del
material a medir de acuerdo a la configuracion
requerida. Este espacio establece la disponibilidad
para la medicion de transmitancia y absorbancia
espectral de los diferentes tamafos y formas de las
muestras.

Detector de radiacion optica.

El detector usado es un fotodiodo de silicio (Si),
Marca Hamamatsu S1337 con un alcance de longitud
de onda de 190 nm a 1100 nm, el cual nos permite
cubrir el intervalo espectral de trabajo de 400 nm a
750 nm. Al avanzar este trabajo se usara como
detector un tubo fotomultiplicador (PMT) para la
region ultravioleta (200 nm a 400 nm) y un detector
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InGaAs (900 nm a 2500 nm), para contar con los
detectores apropiados para cada regién espectral.

Todo controlado por una PC y programas
desarrollados especificamente para el proposito del
proyecto, incluyendo tarjetas de adquisicion de
datos, microcontrolador (MSP430), que es el
encargado del control de encendido y apagado de las
fuentes de alimentacién del monocromador.

2.2. Avance del proyecto

A la fecha se ha logrado la operacién funcional del
monocromador, la instalacién de un par de fuentes
de radiacion optica, las cuales son, una fuente QTH
y una fuente LED, y el desarrollo de la interfaz por
medio de un micro-controlador y la programacién a
través de LabVIEW. Este programa nos permite
realizar la adquisicion de datos del sistema de
manera eficiente y practica en la seleccion de
parametros tales como, ancho de banda espectral,
intervalo de datos y niveles de intensidad de la
radiacion proveniente de las fuentes oOpticas.

El programa permite que el usuario sea capaz de
seleccionar un intervalo de longitud de onda de 185
nm hasta 800 nm con una resolucién de 0.01 nm y un
ancho de banda que va desde 0.3 nm hasta 1.7 nm,
controlando las aperturas de las rendijas que van
desde 0.0 mm hasta 2.0 mm, también decidira qué
tipo de medicion o tipo de barrido espectral.

e Tipo 1 (medicion discreta): entrega lecturas en un
solo punto.

e Tipo 2 (medicién continua): va de un punto inicial
a un final a una velocidad definida, tamafio del
incremento en cada paso del monocromador.

Asi mismo se da la opcién de seleccionar el nUmero
de lecturas y el tiempo de espera entre cada lectura
de la adquisicién de datos, y el tiempo de encendido
de nuestra fuente de radiacion.

3. RESULTADOS

Los resultados de mediciones de transmitancia de un
material en el sistema desarrollado se compararon
con los resultados medidos del mismo material con el
espectrofotémetro de referencia comercial, logrando
los resultados mostrados en la figura 1. En dicha
comparacion se observa concordancia en los
resultados. Los errores sisteméticos son menores a
la incertidumbre de la repetibilidad de las lecturas. En
la region de 485 nm a 510 nm hay un de error del
4.83%.
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Fig. 1. Comparacion de los resultados de
mediciones del sistema desarrollado contra el
sistema referencia actual.

500 520 540

4.  DISCUSION

Los resultados iniciales indican que los instrumentos
adquiridos al momento satisfacen los requisitos
establecidos y que el desarrollo del sistema avanza
de forma apropiada. Se esta trabajando en la parte
de transmitancia dentro del espectro visible con la
fuente de QTH, las mejoras a realizar serdn usando
una fuente de radiacion de Deuterio para la region
ultravioleta y la instalacion del tubo fotomultiplicador
(PMT).

La ventaja de este sistema es la adecuacion del
compartimento de muestras donde podremos instalar
las accesorios para medir muestras solidas desde 1
cm x 1 cm hasta 10 cm x 10 cm.

5. CONCLUSIONES

Los resultados iniciales observados en la figura 1
indican que el desempefio del monocromador es muy
satisfactorio y las mediciones iniciales apuntan a que
se esta en el camino correcto para establecer el
sistema de referencia de espectroscopia optica. Los
siguientes meses permitiran continuar con la
configuraciéon del sistema, instalacion de otros
componentes y nuevas pruebas de desempefio.
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GUIA SIM PARA LA CALIBRACION DE DENSIMETROS DE TIPO
OSCILATORIO

Luis Omar Becerra, Luis Manuel Pefia,
Arturo Daued, César Augusto Mata
Centro Nacional de Metrologia
km 4.5 Carretera a los Cués, El Marqués, Querétaro, México
+52 442 211 05 73, Ibecerra@cenam.mx

Resumen: En este trabajo se presenta la Guia SIM para la Calibracion de Densimetros de Tipo Oscilatorio,
documento que ha sido discutido por el Grupo de Trabajo de Masa y Unidades Relacionadas del SIM (SIM-
MWG?7) con la intencidon de armonizar los métodos para la calibracion de los instrumentos para la medicion de
densidad de tipo oscilatorio entre los paises del SIM (Sistema Interamericano de Metrologia). El documento
ofrece una guia a las entidades nacionales de acreditacion sobre los requerimientos minimos para la calibracién
de los densimetros de tipo oscilatorio, y por otro lado, propone procedimientos practicos para los laboratorios

de calibracion de densimetros de tipo oscilatorio.

1. INTRODUCCION

En este trabajo se presenta la Guia SIM para la
calibracion de densimetros de tipo oscilatorio,
fabricados con alcance de medicién hastade 3000
kg m=3. La incertidumbre expandida de calibracién
(k=2) puede ser hasta de 0.02 kg m-3, en funcién de
las caracteristicas propias del instrumento bajo
calibracion y para un valor de temperatura de 20 °C.

El alcance de calibracion de los densimetros de tipo
oscilatorio puede variar en funcibn de la
disponibilidad de los materiales de referencia.

La Guia Técnica establece los requisitos minimos
para la calibraciéon de densimetros de tipo oscilatorio
por el método de comparacidon contra patrones de
medida (Materiales de Referencia Certificados en
densidad, MRCs), para garantizar la uniformidad en
la estimacion de incertidumbre de calibracion y la
evaluacion de la trazabilidad de los patrones de
medicion de laboratorios en la calibracion.

2. CLASIFICACION DE LOS DENSIMETROS
DE TIPO OSCILATORIO E INCERTIDUMBRE
REQUERIDA

De acuerdo a la norma internacional 1SO 15212
(Oscillation-type density meters), existen dos tipos de
densimetros de tipo oscilatorio que pueden ser
identificados con claridad:

. Instrumentos de laboratorio
. Instrumentos de proceso para liquidos
homogéneos

ISBN 978-607-97187-8-7

Los instrumentos, en funcibn de su factor de
fabricacion y resolucién tienen asociado un error

maximo permitido, y por consiguiente una
incertidumbre maxima (esperada) para su
calibracion,

Tabla 1. Incertidumbre maxima requerida en
calibracion de los densimetros de tipo.

Error Inc. max.
Maximo | Resolucion requerida en
Permitido Factor calibracion,
(emp) kg m-3 Ureq, k=2
kg m-3 kg m3
1.0 0.1 1/10 0.33
0.5 0.1 1/5 0.17
0.20 0.01 1/20 0.067
0.10 0.01 1/10 0.033
0.05 0.01 1/5 0.025

3. PROCEDIMIENTO GENERAL PARA LA
CALIBRACION

Los densimetros de tipo oscilatorio de laboratorio
pueden ser calibrados tanto en las instalaciones del
usuario como en las instalaciones del proveedor del
servicio de calibracion, por su parte los densimetros
de tipo oscilatorio de proceso, pueden ser calibrados
en campo, instalados en la linea, o en laboratorio en
instalaciones especiales que simulen condiciones de
operacion en cuanto a flujo, temperatura, presion, y
si es el caso viscosidad, etc.

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

usuario acuerde una o0 Vvarias temperaturas
diferentes.
4, MODELO DE MEDICION

Para obtener la correccion de la indicacion del
densimetro se calcula el promedio de las
indicaciones registradas durante la calibracion y se
calcula la correccion del instrumento segun el
siguiente modelo matematico:

E= 1= pres (1)
Donde,

es el error de indicacion del densimetro
de tipo oscilatorio, kg m-?

I es el mejor estimado de la indicacién
del instrumento, kg m-3

es el valor de referencia de densidad a
la temperatura t,. y presion p, de
medicion, kg m-3

E

pref

La unidad de medida es el kilogramo por metro
cubico kg m-3, sin embargo pueden ser utilizados los
multiplos o submudltiplos de la unidad de densidad
p.ej. gramo por centimetro cibico, g cm-3.

5. INCERTIDUMBRE ASOCIADA AL ERROR
DE INDICACION

Para la estimacion de la incertidumbre del error de
indicacion, es necesario utilizar el modelo de
medicién lo mas completo posible, de ello depende
gue la estimacién de incertidumbre sea lo mas
apegada posible a la realidad. Para la estimacién de
incertidumbre del mensurando (error de indicacién),
es necesario estimar los valores de incertidumbre de
todas las magnitudes de entrada del modelo de
medicion, asi como calcular los coeficientes de
sensibilidad correspondientes, para finalmente
combinar sus contribuciones en el célculo de la
incertidumbre estandar combinada asociada al error
de indicacion del instrumento bajo calibracién. La
incertidumbre asociada al error de indicacion,
usualmente se informa como una incertidumbre
expandida a un nivel de confianza de
aproximadamente 95 %.
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6. MEDICION DE DENSIDAD DE LiQUIDOS
UTILIZANDO UN HIDROMETRO CALIBRADO

En la industria es necesario medir la densidad de
fluidos con densimetros de tipo oscilatorio calibrados
para la determinacién de la densidad de liquidos con
la mayor exactitud posible.

En la Guia se presenta el modelo de medicion a
utilizar en el uso normal de un instrumento calibrado
el cual incluye las principales correcciones y fuentes
de incertidumbre a considerar.

7. CONCLUSIONES

La Guia SIM para la calibraciéon de densimetros de
tipo oscilatorio es un documento original que
presenta una propuesta para la calibraciéon de este
tipo de instrumentos con la intencién de armonizar el
método de calibracion y ofrecer al usuario la
posibilidad de obtener resultados de densidad con
trazabilidad e incertidumbre apropiadas a las
caracteristicas del instrumento.
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ESTUDIO DE LA TEMPERATURA, HUMEDAD RELATIVA'Y DENSIDAD
COMO VARIABLES DE INFLUENCIA PARA LA MEDICION DE LA
TENSION SUPERFICIAL DE PENTADECANO

Servin Victor A2, Becerra Luis O?, Baldenegro Leonardo AP, Daued Arturo A2, Rivera José L.2
aCentro Nacional de Metrologia
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Resumen: La determinacion de la magnitud de tensidn superficial de liquidos esta dada en funcion de varios
factores que afectan el comportamiento que tienen las moléculas de un liquido en su superficie al estar en
contacto con un gas u otro liquido. En el presente trabajo se muestran los resultados experimentales de la
medicién de tensién superficial de Pentadecano, un liquido utilizado como material de referencia en mediciones
de densidad para la calibracion de hidrometros, donde el factor de tension superficial juega un papel importante.

1. INTRODUCCION

La manera de determinar el valor de tension
superficial de liquidos es muy variado debido a que
se pueden clasificar de acuerdo al principio utilizado,
donde existen métodos basados en la medicion de
fuerza (métodos: placa, anillo), en la medicion de
presion (métodos: capilar, presion de una burbuja,) o
en la medicién de una forma geométrica (métodos:
gota colgante, angulo de contacto) [1].

Para las moléculas que conforman un liquido es
energéticamente favorable estar rodeadas de otras
moléculas del mismo tipo. Las moléculas se atraen
entre si por diferentes interacciones como fuerzas de
Van Der Waals o enlaces de hidrégeno. En la
superficie, las moléculas estan sélo parcialmente
rodeadas por otras, el nimero de moléculas
adyacentes es menor por lo que no les favorece
energéticamente [2].

2. TENSION SUPERFICIAL DE
PENTADECANO POR EL METODO DEL ANILLO

En particular, el método del anillo (o también llamado
método DuNoily en honor al creador de esta
metodologia) utiliza como principio de medicién la
fuerza necesaria para poder desprender un anillo que
se sumerge a una determinada profundidad en el
liquido, este se comienza a sacar y se la fuerza
méaxima en que es desprendido de la superficie del
liquido [3].

2.1. Calculo de tensidn superficial

p
_ P F 1
"R @
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donde;

F Factor de correccion de tension superficial.

R Radio del anillo utilizado.

P Fuerza necesaria para desprender el anillo de

la superficie del liquido, la cual se calcula de la
siguiente manera:
P=m-g )
donde;

m Masa censada por una celda de carga.
g Aceleracion de la gravedad local.

Las mediciones se realizaron utilizando dos factores
correspondientes a temperatura y humedad relativa.

2.2. Factor de correccidn de tensién superficial

Existe una correccidn necesaria para mejorar la
precision en la medicién de la tension superficial
dada por [4]:

- (F e o

Donde;

Constante igual a 0.725.

Constante igual a 0.0009075.

Constante igual a 0.04534 - 1.679 (r / R).
Densidad de la fase méas densa.
Densidad de la fase menos densa.

Radio del alambre que conforma el anillo.
Radio del anillo.

- aoago ow

3. RESULTADOS

Se llevaron a cabo mediciones de tension superficial
de Pentadecano y se obtuvieron resultados al utilizar
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los dos factores previamente mencionados a tres
diferentes niveles. La Fig. 1. muestra el instrumento
marca Dataphysics utilizado en el presente trabajo.
También se aprecia el detalle del anillo experimental,
fabricado con una aleacién de platino-iridio.

Fig. 1. Tensiometro y anillo utilizados.

La temperatura de la muestra fue de 15 °C, 20 °C y
25 °C. La humedad relativa ambiental fue de 30 %,
50 % y 70 %. Los resultados obtenidos se muestran
en la Fig. 2., mismos que fueron validados con las
expresiones (1), (2) y (3) en una hoja de calculo.

PENTADECANO

27.80

27.60 * *

27.40

27.20

15°C
20°C
25°C

27.00 ¥
26.80
26.60
26.40

TENSION SUPERFICIAL (mN/im)

26.20
50%

HUMEDAD RELATIVA

Fig. 2. Resultados experimentales de tension
superficial de Pentadecano.

4, DISCUSION
Una ventaja relevante es que la metodologia utilizada
en el presente trabajo presenta similitudes a las
condiciones a las que se hacen las mediciones de
densidad, como es el caso del método de pesada
hidrostatica [5]. Por lo tanto, su uso permite mejorar
las mediciones de densidad de liquidos y calibracion
de hidrometros [5]. Es evidente que la temperatura
tiene un efecto en la tensidn superficial al disminuir a
medida que la temperatura aumenta. Este
comportamiento esta reportado en la literatura para
otros liquidos como el agua, aceites y alcoholes. La
diferencia esta en que se utilizaron distintos métodos
como el del capilar y la gota colgante, y son muy
pocos los reportes que usan el método del presente
trabajo [6 - 7].
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Asi mismo, la humedad afecta las mediciones de
tensién superficial en el liquido, en el rango de 30 %
a 50 % de humedad relativa, donde la variacion fue
considerable. En el de 50 % a 70 % la variacion fue
minima, mostrando ser un comportamiento
caracteristico de este liquido en particular.

5. CONCLUSIONES

En el presente trabajo se observa el efecto de dos
factores en la medicion de la tension superficial del
Pentadecano.

El aumento de la temperatura disminuye la tensién
superficial que puede ser asociado al incremento de
energia en la interface del liquido. Por otro lado la
variacion de la humedad relativa del aire provoco un
incremento del valor de la tensién superficial.
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INCORPORACION DE SISTEMA ESTATICO, DE PESADO DE 200 kg AL
PATRON NACIONAL DE FLUJO DE LIQUIDOS DEL CENAM

Luis Bonifas Arredondo, Isai Basaldia Olvera
Centro Nacional de Metrologia
Carretera a los Cués km 4.5, El Marques, Querétaro, México
+52 442211 0500
Ibonifas@cenam.mx

Resumen: Actualmente el patrén nacional de flujo de liquidos del CENAM cuenta con un intervalo de medicion
de 30 kg/min a 12 000 kg/min utilizando para ello dos tanques de pesado con capacidades de 10 000 kg y 1
500 kg. Sin embargo, y debido a la importancia de dar trazabilidad a la industria, farmacéutica y alimenticia
principalmente es necesario que el PNFL (Patron Nacional para Flujo de Liquidos) cuente con un sistema de
pesado para realizar mediciones en caudales bajos, ya que actualmente esto implica tiempos de coleccién
grandes, ademas de disefiar y construir una tobera méas pequefia, por ello se ha contemplado la incorporacion
de un sistema estético de pesado de 200 kg al Patron Nacional de Flujo de Liquidos.

1. INTRODUCCION

El Patron Nacional para Flujo de Liquidos se
fundamenta en el pesado estatico de la masa
colectada de liquido, la cantidad de liquido colectada
por unidad de tiempo es determinada
gravimétricamente para obtener el flujo masico (qm).
El flujo volumétrico (gy) que pasa a través de un area
de seccion transversal en un intervalo de tiempo
definido se determina mediante la densidad del
liguido.

En la actualidad el sistema estatico de pesado para
la calibracion de medidores de flujo utilizando agua
como fluido de trabajo del Centro Nacional de
metrologia cuenta con dos sistemas de pesado
(10 000 kg y 1 500 kg), logrando asi la calibracion de
medidores de flujo en un intervalo de medida de 30
kg/min hasta 12 000 kg/min, cubriendo asi con las
necesidades de la industria en las mediciones de flujo
de liquidos en el intervalo especificado.

En el Centro Nacional de Metrologia ha surgido la
necesidad de desarrollar un sistema estatico de
pesado para dar trazabilidad a las mediciones de
medidores de flujo con intervalos de medicién por
debajo de los 30 kg/min, por lo que se desarrollé el
sistema estatico de pesado de 200 kg, que formara
parte del PNFL.

2. DESARROLLO DEL SISTEMA ESTATICO
DE PESADO DE 200 kg

En esta seccion se describe cada una de las etapas

gue se realizaron para el desarrollo del sistema
estatico de pesado de 200 kg.
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2.1. Desarrollo del software

Para la adquisicién y manejo de datos en el sistema
de medicion se utilizé tecnologia cRIO y la plataforma
de programacion grafica LabVIEW de National
Instruments™. La interface con el usuario contempla
rutinas para: calibracion de medidores de flujo,
calibracion del sistema de pesado de 200 kg y
caracterizacion de la valvula diverter, asi como la
manipulacién manual de los componentes que
integran el sistema. Los datos obtenidos durante
dichas rutinas son enviados en forma automética a
una hoja de calculo donde seran analizados.

2.2. Componentes del sistema

El sistema estatico de 200 kg esta conformado por
los siguientes componentes:

Instrumento para pesar de 300 kg marca: Metler
Toledo, Modelo KC300S, Numero de serie 2543507

Medida volumétrica marca Volumex de acero
inoxidable 304, con una capacidad de 200 L, Marca:
Volumex, Modelo MVE-200.

Servomotor de la marca Kollmorgen, Modelo
AKM41H-ANCNC-00, nimero de serie 130520202,
con las siguientes caracteristicas: torque de 1.96 Nm,
6 000 RPM, potencia de 0.96 kW

Véalvula diverter, fabricada en el CENAM. Esté
dispositivo es usado para dirigir el flujo
alternativamente hacia el sistema estatico de pesado
y hacia el dren.

Memorias del Simposio Metrologia 2016



Simposio de Metrologia 2016

19 al 23 de Septiembre de 2016

Sistema de adquisicion de datos (pulsos, presion,
temperatura, tiempo y densidad), Hardware marca:
National Ins, Modelo:cRIO-9074

2.3. Caracterizacién de la valvula diverter

Una de las correcciones a los calculos del flujo
mésico estd la realizada a la valvula diverter. El
movimiento de la diverter, ademas de que debe ser
lo suficientemente rapido (menor que 0.1 s, ISO
4185, “Measurement of liquid flow in closed conduits-
Weighing method”, First edition 1980-12-15)
también determina el inicio y paro del conteo del
tiempo.

Este error puede determinarse y ser evaluado para
su correccién experimentalmente, mediante el
método descrito en el Anexo A “Corrections on the
measurement of filling time” de la norma 1SO-4185,
“‘Measurement of liquid flow in closed conduits-
Weighing method”, First edition — 1980-12-15, El cual
se describe a continuacion:

Se estabiliza el flujo donde se desea realizar la
prueba con la vélvula de control, una vez estabilizado
se llena el tanque de 200 kg, se registra la masa y
tiempo de llenado, se vacia y se deja estabilizar por
30 segundos, posteriormente se realizan 25 cambios
para llenar el tanque sin restablecer el tiempo de
cada cambio realizado, una vez terminado los 25
cambios se vacia nuevamente el tanque, para
completar la corrida se realiza un segundo llenado
del tanque. Se determina el promedio de la masa de
las dos llenadas del tanque, el resultado obtenido se
compara con la masa totalizada por los 25 cambios.
Si la masa totalizada por los 25 cambios es
aproximadamente igual a la que se determiné por el
promedio de las dos llenadas se puede mostrar que
el error At es aproximadamente igual a:

t
At = {ix
n—11(q

21Am /¥t 1}

(my —my)/t
Donde:

(m; —mg)/t eslarazén de flujo determinado por el
procedimiento estandar.

YT Am; /Y1t es larazén de flujo determinada por la
masa totalizada en el tiempo de los 25 cambios.

gy q son la razon de flujo durante el procedimiento
estandar y los 25 cambios respectivamente.
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Este procedimiento debe ser repetido en todo el
intervalo de medida de los flujos en los que se desea
utilizar el sistema estatico de pesado de 200 kg.

2.4. Pruebas del sistema estatico de 200 kg.
Las pruebas de validacién del sistema de 200 kg
consisten en la calibracion de un medidor de flujo
masico tipo coriolis calibrado previamente con el
tanque de pesado de 1 500 kg a diferentes caudales
dentro de su intervalo de medicién y a diferentes
condiciones de operacién, con la finalidad de
comparar los resultados obtenidos con ambos
sistemas de pesado 1 500 kg y 200 kg.

3. RESULTADOS

En esta seccién se describen los resultados de la
calibracion del medidor de flujo utilizando el sistema
de pesado de 1 500 kg y el de 200 kg para cada uno
de los caudales de prueba, los resultados se evaltan
utilizando el error normalizado y la incertidumbre
tipica de cada una de las mediciones.,

4. DISCUSION

La principal ventaja que se tiene con la incorporacién
del sistema de 200 kg al Patron Nacional de Flujo de
Liquidos es que los tiempos de calibracion de los
medidores de flujo se reducen sustancialmente en el
intervalo de 30 kg/min a 200 kg/min ademas de la
ampliacién en el alcance al disminuir el flujo minimo
de operacion. .

5. CONCLUSIONES

Con la incorporacién del sistema de 200 kg al Patron
Nacional de flujo de Liquidos, se incrementa el
intervalo de medicién, pudiendo asi realizar la
calibraciéon de medidores de 25 mm (1 pulgada) y 13
mm (¥ pulgada), ademas se lograr reducir
sustancialmente los tiempos de calibracion en
caudales menores a 200 kg/min.
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APLICACION DE LOS ESTUDIOS DE ESTABILIDAD Y HOMOGENEIDAD
PARA LA CERTIFICACION DE
MATERIALES DE REFERENCIA EN DENSIDAD

César Augusto Mata, Luis Omar Becerra
Centro Nacional de Metrologia, CENAM
km 4.5 Carretera a Los Cués, El Marqués, Querétaro, México
tel: (442) 2110500, ext. 3955, correo electronico: cmata@cenam.mx

Resumen: La densidad esta definida como la relacién entre la masa y el volumen de un cuerpo o sustancia, la
unidad de esta magnitud en el Sl es el kg m-3, y sus mltiplos o submultiplos. La medicién de esta magnitud es
usada en diversas industrias para control de calidad o también en la verificacién de compra-venta de liquidos,
como el petréleo. Para realizar la correcta medicién de ésta es necesario tener instrumentos bajo control
metrol6gico adecuado para la actividad en particular. Entre estos instrumentos estan los densimetros de tipo
oscilatorio, instrumentos que requieren para su calibracién, materiales de referencia certificados en densidad.

1. INTRODUCCION

En este trabajo se presenta la forma en que se
aplican los estudios de estabilidad y homogeneidad
en la produccion de Materiales de Referencia
Certificados (MRC) en Densidad con trazabilidad a
los Patrones Nacionales de Densidad.

Estos MRC tienen una gran importancia debido a que
son utilizados para la evaluacion o validacién de
procedimientos de medicion, y como patrones de
medicion para la calibracion de los densimetros de
tipo oscilatorio, instrumentos que a su vez, se utilizan
en la industria de procesamiento de alimentos, de
cosmeéticos, de bebidas azucaradas, de debidas con
alcohol, petroquimica, en el control ambiental, entre
otras; y su principal aplicacion es el control de calidad
de la produccion.

Se describen como son aplicados los estudios de
homogeneidad y estabilidad en la certificacion de
MRCs en Densidad, estudios estadisticos que son de
gran importancia en la evaluacion de sus resultados
e incertidumbre asociada a dichos MRCs.

2. MATERIALES DE
CERTIFICADOS EN DENSIDAD

REFERENCIA

Para la produccion de materiales de referencia
certificados en densidad es necesario realizar el
andlisis de las propiedades y caracteristicas fisicas y
quimicas de los liquidos que son candidatos a MRC.
Entre las principales propiedades a considerar es que
tengan un coeficiente de expansion térmica muy
pequefio, debido a que si son grandes los cambios
de temperatura tendran un efecto importante en el
valor de la densidad y es de la misma forma con el
coeficiente de comprensibilidad.
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Para realizar las mediciones para los estudios de
homogeneidad y estabilidad se deben de mantener
en su estado a temperatura ambiente, porque si son
liquidos volatiles se tendra dificultad para llevar a
cabo su medicion en el densimetro digital. También
es importante considerar que debido a que es
necesario manipularlo durante todo el procedimiento
de la producciéon los materiales no deben generar
gases toxicos, ni tener efectos secundarios para la
salud del personal que lo usara, se debe considerar
el cuidado del medio ambiente y la seguridad.

Al seleccionar el liquido, se continta con la
caracterizacion del valor de densidad, los estudios de
homogeneidad y estabilidad. Al tener los resultados
de estos se puede concluir si es un liquido con las
caracteristicas para ser un material de referencia
certificado. Es necesario realizar la evaluacion de las
incertidumbres de medicién, y de los estudios de
homogeneidad y estabilidad para asi obtener los
valores que se entregan en el certificado del material
de referencia certificado.

2.1. Estudio de caracterizacion del valor de
densidad

Para obtener el valor de densidad en la
caracterizacion del liquido se realizan las mediciones
en un sistema automatizado para obtener las
mediciones de la pesada hidrostatica, aplicando el
principio fisico del teorema de Arquimedes. En este
sistema se pesa un patron nacional soélido de
densidad sumergido en el liquido a medir su
densidad, a una temperatura de referencia, y una
masa calibrada que es medida en el aire.

El sistema automatico para la medicién de la
densidad del liquido, es un sistema que se disefi0o y
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construyd por personal del CENAM. Este sistema
realiza automaticamente la medicion de la densidad
del liquido siguiendo un procedimiento de pesada
hidrostatica. De las mediciones realizadas en este
sistema, se obtiene el valor de la densidad del liquido
con trazabilidad al patron nacional de densidad.

El valor de la densidad del MRC se obtiene de la
siguiente expresion:

ZMRC = Xcar + 5Xeb + 5Xilp + 5Zicp (1)
Donde:
Xurc = Valor de la densidad del liquido certificado
X.qr = Valorde la densidad obtenido de la
caracterizacion del lote
dyx,, = error debido a la variacion entre botellas
(homogeneidad)
Sy, = error debido a la inestabilidad a largo plazo
., = error debido a la inestabilidad a corto plazo
2.2. Estudios de estabilidad y homogeneidad

Estudio de Homogeneidad

La homogeneidad se define como: la condiciéon de
tener una estructura o una composicién uniforme con
respecto a una o mas propiedades especificas; para
este caso, densidad del liquido.

Para realizar la evaluacién de la homogeneidad se
hace un estudio aplicando el disefio de experimento
de un factor completamente aleatorio con analisis de
varianza. Y al final se obtienen un valor de Fo que es
comparado con el factor critico de una prueba de
estadistica F para los grados de libertad y punto
porcentual de la distribucién.

Para obtener este valor de F se aplican las sumas de
cuadrados (SS) y los cuadrados medios (MS). Para
considerarse homogéneos el valor de Fo debe ser
menor al valor critico de F.

Estudio de Estabilidad

La estabilidad se define como: la capacidad de un
material de referencia, cuando se almacena bajo
condiciones especificas, para mantener un valor de
una propiedad declarada dentro de los limites
especificados durante un periodo de tiempo definido.
El estudio de estabilidad se basa en el analisis de
regresion lineal y la aplicacion de la prueba
estadistica t de Student, para asi obtener valores de
b, y de b, para la ecuacion de regresion lineal:
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p = by + byt, t = tiempo en meses

@)

Para un MR estable se espera que b, sea cero. A
continuacion se hace un analisis de varianza para
obtener el valor de t (que es diferente alat de la ecu.
2); que va a ser comparado con el valor de la t, para
un estadistico t de Student con 95% de confianza.

3. RESULTADOS

La aplicacion de estos estudios aunados a otros
como la revisidon de sus caracteristicas fisicas y de
manejo, son muy importantes para definir de entre los
candidatos a MRC en Densidad cuales finalmente se
pueden certificar. Actualmente se tienen disponibles
dos MRC en valores de densidad aprox. 998 kg m-3y
794 kg m-3. La temperatura y presion de certificacion
es 20 °C y 81 kPa respectivamente.

4.  DISCUSION

Actualmente se tienen dos materiales de referencia,
el agua y la polialfaolefina; sin embargo, es objetivo
de la Direcciébn de Masa y Densidad generar mas
MRC en Densidad para tener una mayor gama de
valores de densidad nominales disponibles para las
diferentes aplicaciones y necesidades de los
usuarios.

5. CONCLUSIONES

La realizacién de las pruebas de homogeneidad y
estabilidad a los MRC se realizan con base a la
norma NMX-CH-165-IMNC-2008 equivalente a la
ISO Guide 35:2006.
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Resumen: Este trabajo presenta el avance de la investigacion para el disefio de una transferencia térmica de
corriente para el CENAM, se enfoca principalmente en la distribucién de temperatura en un calefactor de
corriente unifilar al circular una corriente eléctrica a través de este.

1. INTRODUCCION

Este proyecto estd enfocado en proveer
independencia metrolégica al CENAM de institutos
nacionales de metrologia en el extranjero con el
disefio y construccion de patrones de transferencia
térmica calculable para los patrones nacionales de
potencia eléctrica, tension y corriente eléctrica
alterna.

2. PATRONES
TERMICA

DE TRANSFERENCIA

Un patron de transferencia térmica consta de tres
procesos fundamentales, primero la transformacion
de energia eléctrica a energia térmica a través de un
elemento calefactor, posteriormente la energia
térmica disipada por el elemento calefactor debe ser
censada Yy finalmente transformada a una tension en
corriente continua, minimizando las pérdidas y
asegurando una relacién entre la entrada y la salida
gue proporcione una alta linealidad y estabilidad. La
figura 1, ejemplifica que el valor eficaz de las
corrientes eléctricas son equivalentes cuando
producen la misma potencia promedio en un
elemento puramente resistivo. De esta manera la
trazabilidad de una sefial de corriente eléctrica
alterna con o sin distorsion es trazable a la sefial de
corriente eléctrica continua.

] — Elemento sensor del calor
t disipado del elemento resistivo

W M
\l\ /{"\l‘ ‘\‘ /

TV Y
Fig. 1. Diagrama de una transferencia térmica.

Sefial de tension proporcional al
calor disipado del elemento
resistivo

Elemento
t calefactor
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3. MODELO MATEMATICO PARA OBTENER
LA DISTRIBUCION DE TEMPERATURA EN UN
CALEFACTOR DE CORRIENTE UNIFILAR

El siguiente andlisis proporciona informacién de la
temperatura en cualquier punto del calefactor de
corriente en estado estable. Se asume la Ley de
Enfriamiento de Newton, es decir, la tasa de
transferencia de calor por conveccion o por
emisividad, es proporcional a la diferencia de
temperatura entre el objeto calentado y el medio
circundante [2]. La figura 2 presenta un calefactor de
corriente unifilar, la curva encima de este muestra la
distribucién de temperatura a lo largo del calefactor y
sus terminales [1].

e
s . v

Temperatura en T

Temperatura
del medio
circundante

Temperatura en

/ la terminal de
conexion T,

Tz “f—

la terminal de gx
conexion T, \__ r

foX o]

Longitud del calefactor
de corriente

et

m— L/ —
Fig. 2. Distribucién de temperatura en calefactor de
corriente.

Donde,

longitud del calefactor

area de seccion transversal uniforme

conductividad térmica del material

resistividad eléctrica del material

terminales de conexion del calefactor.

razon de potencia disipada por unidad

de tiempo por unidad de longitud

c: razon de enfriamiento por unidad de
tiempo por unidad de longitud
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¢ valor de la temperatura en un punto
determinado x del calefactor de
corriente

&: incremento de temperatura sobre el
medio de enfriamiento si todo el calor
generado se disipara por conveccion

La velocidad a la cual el calor es conducido en el
calefactor de corriente en la direcciéon positiva de x,
por unidad de tiempo a través de unidad diferencial
de longitud dx es;

d*o
ak (W) =—(w—chH) Q)

El signo negativo de la ecuacion (1) es por la razén
de que la direccién del flujo de calor en la direccién
positiva de x en cualquier punto tiene un signo que
es siempre opuesto a la del gradiente de temperatura
en ese punto. Integrando la ecuacién (1) y aplicando
condiciones de frontera establecidas en la figura 2;

x=0-0=T
x=L->0=T,
senh(Ln)

[ | donden = \/g (2)

La ecuacion (2) proporciona la temperatura en
cualquier punto a lo largo del calefactor de corriente
sujeto a conveccion a o desde su superficie, y
conduccion a través del calefactor a o desde sus
terminales, cuando el calor es afiadido o retirado
uniformemente de este. Puede expresarse mas
apropiadamente a través de las propiedades
eléctricas del calefactor de corriente, sustituyendo
para w, la potencia generada por unidad de longitud
en términos de la caida de tension sobre el calefactor

. . P . Lp
V, Y Su resistencia eléctrica o COmo se muestra en

la siguiente ecuacion [1]. Por simplicidad de
representacion y = (L — x).

Condiciones de frontera {

6y —Ty) - senh(Ln — xn) +

0 =0, — (6, — T,) - senh(xn)

w  [senh(Ln) — senh(yn) — senh(xn)
T ak n?senh(Ln) 3)
T,senh(yn) + T,senh(xn)
+ senh(Ln)

Latabla 1 presenta las caracteristicas de la aleacion,
las dimensiones y la corriente aplicada al calefactor
de corriente para describir la distribucion de
temperatura utilizando la ecuacion anterior.
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Tabla 1. Valores utilizados en el modelo
matematico.

Aleacion: Niquel-Cromo (80Ni-20Cr)

Conductividad térmica 6 667 kS/m
Conductividad eléctrica 15 W/(mK)
Caracteristicas del calefactor de corriente
Longitud 20 mm
Ancho 300 um
Espesor 50 pm
Corriente aplicada 0.1 A

4. RESULTADOS

Los resultados obtenidos de este andlisis permiten
definir una geometria Optima del calefactor con
respecto a la corriente que circula a través de este y
analizar su distribucion de temperatura. La figura 3
presenta la distribucion de temperatura en el
calefactor de corriente unifilar.

an

de corriente unifilar

3
35,00
3400 —
33,00
n

Temperatura maxima de 34.01 °C en X = 10 mm

ongitud del calefactor de corrlente { mm )

Fig. 3. Distribucién de temperatura en calefactor de
corriente unifilar.

5. CONCLUSIONES

Este trabajo presento el andlisis de la distribucién de
temperatura en un calefactor de corriente con
respecto a su geometria y a las caracteristicas
intrinsecas del material utilizado para su construccién
en pelicula delgada.
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CRITERIOS DE DISENO DE UN DIVISOR DE TENSION RESISTIVO CON
RESPUESTA PLANA EN FRECUENCIA PARA LA MEDICION DE
PARAMETROS DE CALIDAD DE LA ENERGIA ELECTRICA
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Resumen: Este trabajo presenta los criterios de disefio de un divisor de tension resistivo que redne
caracteristicas de patrén de referencia para medicion en el intervalo de frecuencias desde corriente continua
hasta 6 kHz y con una relacion de divisiéon de 240:1. Este patron se desarrolla para su uso en la medicion de
parametros de calidad de la potencia. Este trabajo se orienta a disminuir los efectos de las magnitudes de
influencia en la relacién de transformacién del divisor, lo cual permitira cuantificar los errores sistematicos del
divisor, de manera que se puedan corregir, manteniendo su nivel de patron metrolégico.

1. INTRODUCCION

Para proveer trazabilidad a la medicion de
parametros de calidad de la potencia eléctrica en
condiciones estaticas, el Laboratorio de Potencia y
Energia Eléctrica del CENAM desarroll6 un patrén de
medicion de referencia, en el cual, el divisor resistivo
de tension constituye una parte fundamental. La
figura 1 presenta el sistema de referencia

desarrollado.
Divisor
resistivo tension 1
FUENTE DE T
POTENCIA R - E
PROGRAMABLE J—v

Digitalizador
corriente

Digitalizador

L Seftal desincronfa _ | ___ _ _ b
Fig. 1. Diagrama a blogques del sistema de
referencia de parametros de calidad de la potencia.

2. CRITERIOS DE DISENO

El divisor resistivo disefiado por el CENAM esta
basado en criterios de construccién que permitiran
desarrollar un modelo eléctrico del mismo que
proporcione informacién de su funciébn de
transferencia, segun la cual sea posible determinar la
magnitud de la relacion de division de tension dentro
de un intervalo de frecuencias. Adicionalmente, el
disefio permitird obtener informacién sobre su
desempefio respecto de la temperatura y la potencia
disipada. El alcance operativo del divisor de tensién
es para una tension de entrada de 120 V y una
tension de salida de 0.5 V. El intervalo de frecuencias
es de cero Hertz hasta 6 kHz.
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Alta impedancia de entrada igual a 1 MQ. El divisor
resistivo no debe drenar corriente eléctrica en el nodo
en que se mide la tensién de interés. Respecto de la
potencia que pueda disipar, esta depende de la
impedancia del mismo y el cuadrado de la corriente.
Para medicion de tensiones eléctricas nominales de
120 V, se espera que la impedancia de entrada del
divisor resistivo sea igual que 1 MQ, por lo que se
tendra una corriente maxima sustraida del nodo de la
tensién a medir igual o menor a 100 pA. De manera
similar, la potencia disipada por el divisor resistivo es
de 10 mW.

Impedancias parasitas que cambian con la
frecuencia y con la temperatura: utilizar resistores
con las menores componentes inductivas vy

capacitivas especificadas por el fabricante para
obtener el mejor desempefio con respecto del
incremento de la frecuencia y a las variaciones de la
temperatura.

Dependencia del valor de resistencia con respecto a
la temperatura: utilizar resistores de bajo coeficiente
térmico, TCR, por sus siglas en ingles.

Dependencia del valor de resistencia con respecto a
la potencia de trabajo: se utilizan resistores de bajo
coeficiente de potencia resistivo, el cual indica el
cambio del valor nominal del resistor con respecto a
la potencia de trabajo. Es imperativo que los
resistores trabajen por debajo del 25% de su potencia
nominal para evitar su degradacion.

Valor de resistencia en corriente continua del divisor
resistivo: permite calibrar periédicamente el divisor
resistivo en corriente continua con trazabilidad al
efecto Hall cuantico. Su valor y desempefio con
respecto a la frecuencia es determinado por su
modelo eléctrico, posteriormente es confirmado con
calibraciones periddicas en diferencia CA-CC en
tension eléctrica alterna.
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Campos eléctricos externos: se utiliza una
configuracion coaxial en el divisor resistivo, la cual
esta protegida con un blindaje eléctrico.

Auto inductancia en el circuito de corriente. Se
utilizan resistores no inductivos y un disefio coaxial
del divisor resistivo [1].

Guarda equipotencial: se disefia una guarda
equipotencial, mostrada en Figura 1, que tiene el
proposito de formar una capacitancia distribuida,
gue, en conjunto con el divisor resistivo, formen un
filtro de paso bajo con una frecuencia de corte mayor
a 6 kHz. De esta manera, el divisor resistivo puede
operar con amplitud y fase constante dentro de este
ancho de banda. Sin la guarda equipotencial, existen
corrientes capacitivas que desvian la corriente del
divisor resistivo hacia el blindaje del mismo. Estas
corrientes no pasan por el resistor dispuesto al final
del divisor resistivo, por lo que la relacién de division
tiene un error sistematico que es dificil de corregir.
Por otro lado, estas corrientes capacitivas resultan en
gue la frecuencia de corte del divisor resistivo sea
mucho menor a 6 kHz.

Chagis coaxial

J

Guarda equipotencial

Tension
de entrada

Tension de
salida

i (]

N Impedancia de
entrada del
digitalizador

e

Fig. 2. Diagrama eléctrico del divisor resistivo de
tension.

Fig. 3. Disefio en CAD del Divisor resistivo de
tension con guarda equipotencial y blindaje de
corriente de retorno a tierra.
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La figura 3 muestra el blindaje equipotencial, el
blindaje de retorno de corriente a tierra y los
conectores de conexion tipo SMB los cuales
aseguran un intervalo de operacion en frecuencia de
corriente continua a 4 GHz.

3. EVALUACION DE DESEMPERNO

En el simposio se presentaran los resultados de
caracterizacion de:

1) Su respuesta en amplitud con respecto a la
frecuencia.

Su estabilidad del valor de resistencia con
respecto a la sefial de tension de entrada,
especificamente, cambios de su valor con
respecto a la potencia disipada.

Desempefio con respecto a sefiales de tensién
con alta distorsién armonica.

Estabilidad del valor nominal del divisor resistivo
de tensién a corto y largo plazo.

2)

3)

4)

Desempeiio en frecuencia del divisor resistivo

de tension
4000
>a 0
g
S -4000
1]
g
8 -8000
7]
3
& -12000
b
-16000
OO0 0000000000000 00C OO0 O0
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MO O NWOW— < ~O Moo N W o ~— <t M~
e s N ANNMOOOMO®MS ST W0 N W
Frecuencia [Hz]
--Sin guarda —-Con guarda equipotencial Referencia

Fig. 4. Desempefio esperado del divisor resistivo de
tension con respecto a la frecuencia.

4. CONCLUSIONES

Los criterios de disefio presentados permiten
minimizar las magnitudes de influencia, cuantificarlas
y corregirlas para obtener el mejor desempefio
posible con respecto al intervalo de frecuencia
especificado para ser utilizado en la medicion de
parametros de calidad de la energia.
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DESARROLLO DE UN INTERFEROMETRO LASER PARA CALIBRAR
ACELEROMETROS EN BARRA DE HOPKINSON
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Resumen: Este articulo se describe el desarrollo de la implementacion de un interferometro laser tipo
Michelson en cuadratura para la calibracion de acelerémetros en barra de Hopkinson asi como los diferentes
ajustes y modificaciones hechas al sistema de calibracion en general. Abordando temas de normatividad (ISO
16063-13), comparacion con sistemas similares (CNM-PNF-16-CENAM), implementacion, problematicas y

perspectivas de mejora en general.

1. INTRODUCCION

La Direccion de Vibraciones y Acustica del CENAM
mantiene el patron de aceleracion transitoria en
condiciones de impacto y choque (CNM-PNF-16),
donde se realizan calibraciones por interferometria
laser de acelerometros y diversos transductores de
vibracién. Actualmente se tiene la capacidad de
medicion y calibracion de transductores de vibracion
en condiciones de impacto empleando
interferometria laser hasta aceleraciones de 35
km/s?. En septiembre de 2015 Se comenz6 a
desarrollar un sistema para calibrar acelerometros
empleando una barra de Hopkinson, empleando
barras de diferentes materiales (acero inoxidable y
titanio). Con este sistema se podran calibrar
transductores de vibracion a altas aceleraciones en
condiciones de impacto y choque.

Para efectos de poder lograr la medicion de la sefal
producida por este nuevo sistema durante el impacto,
ademas del desarrollo de los componentes
mecanicos del sistema de excitacién de impactos, se
propone implementar un sistema capaz de medir
aceleraciones de 3 km/s? hasta 50 km/s?, o incluso
mayores. El acelerémetro bajo calibracion se
colocara en el extremo opuesto a donde se aplica el
impacto de la barra de Hopkinson, cuando la onda de
esfuerzo llegue al otro extremo la aceleracion
generada sera medida de forma simultanea por el
acelerémetro y por un interferometro laser, que
funcionard& como referencia conforme a lo
establecido en la norma internacional 1ISO 16063-13
[1]. El acelerémetro bajo calibracion producira una
sefial eléctrica proporcional a la aceleracion, en lo
posterior, la medicion de la salida eléctrica del
acelerometro se realizara empleando tarjetas
adquisitoras de alta velocidad y alta resolucién asi
como un analizador de intervalos de tiempo.
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Fundamentalmente se requiere un sistema para
medir altas aceleraciones basado en la técnica de
interferometria laser, debido a las condiciones de
impacto y choque a las que se sometera la barra de
Hopkinson y asi ser capaz de medir en el intervalo de
aceleracion mencionad. Con este proyecto se planea
dar un paso en la ampliacién de las capacidades de
medicion y calibracion en materia de aceleracién por
impacto, actualmente disponibles en el CENAM.

2. INTERFEROMETRO DE MICHELSON

Un interferometro  Michelson modificado en
cuadratura, se utlizara para la medicién del
desplazamiento y estimacién de la aceleracion
obtenida en el sistema de excitacién de barra de
Hopkinson. El arreglo se muestra en la figura 1.

EF

Sistema Interferometro
de P Tipo Michelson
Excitacién

CO

P

¢ R (Dl
EM
D

HP

DHNP

E
=

(-

1 Fl

Fig. 1. Interferémetro Michelson modificado en
cuadratura [2].

Se utiliza un laser (L) He-Ne con una longitud de
onda (A) de 632,8 nm como fuente de luz, haciéndola
incidir en un divisor de haz no polarizado (DHNP) el
cual divide la luz incidente en dos haces, el haz de
referencia y el haz de medicion. Entre el divisor y el
espejo fijo (EF) se coloca una placa de un cuarto de
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onda (PCO) para producir una luz con polarizacién
circular y posteriormente un polarizador (P) para
ajustar la fase del haz de referencia. El espejo fijo
refleja nuevamente el haz de referencia hacia el
divisor. El haz de medicién incide sobre el espejo
movil (EM) y regresa al divisor de haz. Los haces de
referencia y de medicion se combinan para generar
interferencia, este haz combinado pasa por un divisor
de haz polarizado (DHP) que separa el haz en dos
componentes con polarizacion perpendicular que
producen interferencia con una diferencia de fase de
aproximadamente 90° e inciden en dos foto-
detectores (F1y F2) [2].

3. SISTEMA DE EXCITACION

Para este caso el sistema de excitacion es el
mostrado en la figura 2 que es similar al que nos
plantea la norma ISO 16063-13 [1]. EI
desplazamiento del extremo de la barra de
Hopkinson donde estd montado el acelerémetro
genera un patron de franjas en los dos fotodiodos
producto del desfase que tiene la sefial recibida del
extremo de la barra y el espejo fijo.

Fig. 2. Sistema de excitacion de la barra de
Hopkinson.

4. RESULTADOS

Se armé e implemento el interferdmetro mostrado en
la figura 3 para medir la vibracién en una barra
montada en linea con el excitador, este es un modelo
real del que se muestra en la figura 1 y censando las
sefiales en cuadratura mediante el uso de fotodiodos
y acondicionadores de onda se visualizan en un
osciloscopio como se aprecia en la figura 4.

5. DISCUSION

Al realizar varias veces el proceso de alineacién y
observar la sefial obtenida en el osciloscopio se
pueden apreciar variaciones de forma ya que la
superficie de la barra donde incide el laser no es
homogénea en sus propiedades a causa del
maquinado, provocando con esto complicaciones
gue han retrasado las mediciones de aceleracion.
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Fig.3. Interferémetro de Michelson en cuadratura.

cuadratura captada por los foto-detectores.
6. CONCLUSIONES

La problemética en desalineacién presenta retos que
nos obligan a definir referencias de posicién de la
barra en el plano horizontal y angular en su propio
eje, asi como buscar maquinados que nos ofrezcan
las especificaciones de rugosidad que no
distorsionen el reflejo tomando en cuenta la longitud
de onda de 632 nm del laser HeNe.
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Resumen: La trazabilidad para unidades fasoriales de medicion esta limitada por los métodos de medicién de
las variaciones de los parametros de una sefial eléctrica: amplitud, fase y frecuencia. Se propone una
implementacién novedosa para mediciones simultaneas en tiempo real de amplitud, fase y frecuencia de una
sefial de tensién eléctrica. Dicha técnica es factible para ser utilizada en un nodo de interconexion real en un
sistema eléctrico de potencia. La alta exactitud en la estimacién a partir del algoritmo propuesto del valor
instantaneo de los pardmetros de una sefial provee una herramienta para monitoreo dindmico en la red
eléctrica.

1. INTRODUCCION El algoritmo desarrollado es un filtro adaptable de
ganancia ortogonal tipo pasa banda.

Proveer trazabilidad a mediciones de sincrofasores

en condiciones dinamicas, tal como aquellas

condiciones encontradas en los sistemas eléctricos _ ‘

de potencia interconectados, es un reto para los V(D) Filtros adaptables ortogonales tipo Viin(t)
laboratorios nacionales de metrologia. La norma —> pasabanda

IEEE C37.118.1-2011 [1] provee una serie de

pruebas para PMUs (Phasor Measurement Unit, por Fig. 1. Componentes principales del método de

sus siglas en inglés) para condiciones estaticas y medicién simultanea de amplitud, frecuencia y fase.
para condiciones dindmicas con la finalidad de

describir y cuantificar el desempefio de los PMU  E| prototipo de patrén que CENAM ha desarrollado
previo a que sean desplegados para el monitoreo de  para la calibracién de PMUs esta basado en una
redes eléctricas. En 2014 se pUb'ICé un documento p|ataforma PXI de procesamiento de tiempo real.
de enmienda a la norma (IEEE C37.118.1a-2014) [2].  Dicha plataforma es capaz de obtener la sefial de
Una de las enmiendas mas importantes estd  sincronia a través del servidor de estampas de
relacionada con la prueba de ancho de banda, enla  tiempo de CENAM o bien a través de sincronizacién
tabla 5 de [2]. Originalmente la norma [1] requeria  por GPS. En la figura 2 se muestra la plataforma de
una prueba de modulacién en amplitud y fase de  tiempo real utilizada en este trabajo. Se compone de
manera simultanea, en [2] dichas fenomenos se han  yna controladora de PXI basada en microprocesador,
separado. El método de medicion propuesto en este  yna controladora de sincronia de alta exactitud y una
trabajo supera la necesidad de desarrollar de manera plataforma de programacién basada en LabVIEW.
individual la prueba de modulacion como lo propone  purante el Simposio se daran detalles técnicos de
[2] y es capaz de entregar resultados con alta  cada uno de los médulos que componen el prototipo.
exactitud de acuerdo con los limites originales de la El desarrollo del prototipo esta limitado por la propia
prueba en [1] para condiciones estaticas y dinamicas  tecnologia PXI seleccionada. Las tasas de reporte de
implementado en una plataforma de procesamiento  ajta velocidad representan un reto tecnolégico en

de tiempo real. esta plataforma debido a que la programacion debe

} } ser desarrollada de manera deterministica, esta
2. MEDICION SIMULTANEA DE AMPLITUD, |imitacion en los tiempos de procesamiento no
FASE Y FRECUENCIA permite aprovechar todo el potencial del algoritmo

desarrollado en CENAM [3].
La figura 1 muestra los componentes basicos del

método de medicién propuesto en este trabajo. En 3. RESULTADOS EXPERIMENTALES
CENAM se ha desarrollado el algoritmo que se

muestra en la figura 1 [3].
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El método de medicién propuesto fue implementado
y probado usando sefiales sintéticas en una
plataforma de procesamiento de tiempo real. La tabla
1 muestra las pruebas realizadas a la propuesta de
técnica de medicion.

Id. Tipo de Prueba
Modulacién simultanea de amplitud y
fase
Harmonicos simples (1 tono)
Desviacion de frecuencia nominal
Cambios subitos en amplitud y fase
Interharma®nicos
Aceleracion de frecuencia

Tabla 1. Pruebas aplicadas al método de

medicién propuesto.

OO |WIN| -

La figura 3, muestra los resultados de manera grafica
de la prueba nimero 1, para modulacion simultanea
de amplitud y fase. En la figura 3A, se muestra la
sefial de prueba, en la figura 3B el error en la
medicion de amplitud y en la 3C el error en la
medicion de frecuencia. Durante el evento se
mostraran ademas los indices de evaluacion de
desemperio contenidos en la norma, el TVE, el FE y
el RFE.

3A. Sefial de prueba con ky= 0.5, kK, = 0.5, fy. =
0 Hz
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Fig. 3. Resultados experimentales durante un
evento de modulacién simultanea de amplitud y
fase.
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4, CONCLUSIONES

Se comprobd la implementacion del prototipo de
patrén en combinacion con el método de medicién
desarrollado en CENAM. Dicha implementacion
provee de una herramienta de procesamiento
indispensable para desarrollar las pruebas de
desempefio para PMUs. El método de medicion
implementado y que sirve como base del patron de
medicion para sincrofasores supera los limites que
establece [1] para la evaluacién de desempefio de los
PMUs incluso sin necesidad de relajar algunos de
estos limites como en [2].

Las mediciones hechas por la plataforma deben estar
sincronizadas con el UTC, esto representa un reto en
la implementacion del prototipo CENAM. Durante el
Simposio se dara mayor detalle.

Las desviaciones simultdneas de amplitud y fase de
una sefal deben ser consideradas como una prueba
clave en la seleccién de un método de medicién. El
algoritmo de seguimiento de frecuencia adaptable
permite tasas de reporte de alta velocidad, hasta el
punto del valor de la frecuencia de muestreo,
proveyendo de valores instantaneos de amplitud,
fase y frecuencia. Trabajo futuro incluye el estudio de
disturbios simultaneos, incluyendo mediciones sobre
registros reales de eventos en una red eléctrica real,
esto con la finalidad de evaluar los valores de
incertidumbre de la técnica de medicidn propuesta.
Por otro lado el estudio para determinar la robustez
contra interharménicos de la implementacién del
método de medicién propuesto en este trabajo esta
en desarrollo. Toda esta informacion estard
disponible durante Simposio de Metrologia 2016.
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Resumen: Este trabajo describe los servicios de calibracion disponibles en el Laboratorio de Potencia Eléctrica
en Radiofrecuencias (LPERF) del CENAM. Los servicios con mayor demanda son los de Factor de Calibracidn
para detectores con tecnologias de diodo, termopar y termistor, asi como el de calibracién del error de medida
para medidores genéricos de potencia en RF. La mayoria de los servicios solicitados por nuestros clientes y
usuarios se encuentran comprendidos en el alcance en frecuencia de 0.01 GHz a 18 GHz; no obstante, la
evolucion y desarrollo de estos servicios actualmente permite disponer de capacidades para realizar servicios

desde 10 kHz hasta 50 GHz.
1. INTRODUCCION

El LPERF cuenta con el Patron Nacional de Potencia
Electromagnética en Alta Frecuencia (CNM-PNE-9),
el cudl materializa la unidad de potencia eléctrica,
watt (W), en RF con trazabilidad directa hacia otros
patrones nacionales que materializan las unidades
del Sistema Internacional (SI) de unidades en el
CENAM. Este patron permite dar trazabilidad a las
mediciones de potencia en radiofrecuencias (RF) que
se realizan en el pais; ya sea para laboratorios
acreditados, regularmente involucrados en el
proceso de evaluacion de la conformidad de equipo
electrotécnico, electrénico de telecomunicaciones y
automotriz; o bien, por usuarios que atienden
directamente las necesidades de sectores como el
industrial, comercial, de investigacién, entre otros.
Las mediciones de potencia en RF tienen
aplicaciones en la industria manufacturera
automotriz, aerondutica, de electrodomésticos, y de
manera natural en las telecomunicaciones para voz,
datos e imagenes. Debido a la importancia que tienen
estos sectores manufactureros y de servicios para la
economia nacional, se han desarrollado sistemas de
referencia altamente confiables que permiten
asegurar y dar consistencia a las mediciones de
potencia en RF en México. Los sistemas de
referencia del LPERF permiten ofertar servicios de
calibracion de potencia en RF que comprenden el
alcance en frecuencia de 10 MHz a 18 GHz en
niveles de potencia desde 1 nW (-60 dBm) hasta 10
mW (10 dBm), en la mayoria de los casos; sin
embargo, estos alcances se han extendido mediante
diversos proyectos hasta cubrir frecuencias de 10
kHz a 50 GHz y niveles de potencia tan altos como
50 W (46.99 dBm). Ademas, no obstante que la
mayoria de los servicios se realizan en sistemas con
impedancia nominal de 50 Q, también se atienden
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servicios para dispositivos con impedancias de 75 Q
particularmente para la industria de servicios de
television por cable. En las siguientes secciones se
describen la evolucion y capacidades de dos de los
principales sistemas de referencia que se emplean
en el LPE en RF.

2. SERVICIOS DE CALIBRACION DEL
LABORATORIO DE POTENCIA EN RF PARA
DETECTORES Y MEDIDORES

La forma més generalizada de medir potencia en RF
con exactitudes relativamente altas es mediante un
detector de potencia con su respectivo medidor
asociado. Comercialmente existen detectores con
diferentes tecnologias tales como: diodo, termopar,
termoeléctrico y termistor; estos detectores no son
del todo eficientes por lo que para minimizar los
errores de medicion es necesario corregir las lecturas
entregadas por el medidor con su Eficiencia Efectiva
(neff) 0 su Factor de Calibracion (CF por sus siglas en
inglés). El CF es la magnitud mas utilizada en los
detectores de potencia, ya que establece la relacién
entre la potencia indicada por el medidor y la potencia
incidente en el detector a una frecuencia especifica.
Los medidores de potencia genéricos, tales como
analizadores de espectro o los analizadores de
compatibilidad electromagnética, son instrumentos
gue cuentan con la electrénica de deteccion
integrada, por lo cual sus errores de medida no se
pueden cuantificar mediante un CF, sino a través de
la calibraciébn de su error de medicion. En la
calibracion de estos medidores se compara la
indicacién del valor medido contra valores de
referencia que se obtienen por comparacién directa
con un sistema de mayor exactitud basado en un
detector patrén de referencia previamente calibrado
el cual se describe en la siguiente seccion.
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2.1 Sistemas de referencia para la calibracién
de detectores de potencia en RF

El LPERF cuenta con un patron primario para
potencia en RF [1] que consiste de un
microcalorimetro 'y un detector patrén de
transferencia del tipo termistor (CN). El patrén
primario permite medir con muy alta exactitud la net
del CN, la cual se disemina hacia otros detectores
patron y de trabajo mediante un sistema de
referencia basado en el principio de comparacién
directa [2]. El sistema de comparacion cuenta con un
generador de RF, un divisor resistivo de potencia y
un detector testigo conectado en uno de los puertos
del divisor, en el puerto restante se conectan de
manera alternada el detector bajo calibracion y el
detector patron de transferencia del patrén primario.
Este sistema permite ofertar la calibracién de la nef
de termistores y del CF de detectores de
practicamente cualquier tecnologia de deteccion,
siendo los servicios en conector coaxial N en el
alcance en frecuencia de 10 MHz a 18 GHz y en
potencia de 1 pW (-30 dBm) a 10 mW (10 dBm), los
mas solicitados, véase la tabla 1.

Tabla 1. Servicios de calibracion del CF.

Tipo de | Nivel de | Frecuencia | Incertidumbre
sensor | potencia [GHZ] maxima
Termistor | 1x102W | 0.05a 18 0.0085
Termopar | 1x103W | 0.01a 18 0.009
Diodo |1x10W | 0.01a18 0.012

Recientemente, se concluyé el desarrollo de un
sistema de comparacion directa en conector coaxial
de 2.4 mm, con el cual se han ampliado los alcances
en frecuencia de 18 GHz hasta 50 GHz. En este
sistema, el patrobn es un montaje de termistor en
conector coaxial de 2.4 mm mantenido en un horno a
temperatura controlada. Anterior al sistema de
comparacion directa, el LPE en RF contaba con un
sistema de referencia basado en el principio de
comparacion simultdnea [3]. En este sistema el
patrén era un montaje de termistor mantenido en un
horno a temperatura y su principal desventaja, en
comparacion con el de comparacion directa, era que
el divisor de potencia se consideraba simétrico y no
era posible corregir todos los errores por
desacoplamientos de impedancia disminuyendo asi
la exactitud de medida. El termistor patron en
conector coaxial de 2.4 tiene actualmente
trazabilidad al National Institute of Standards and
Technology y se espera que en 2017 esta
trazabilidad quede definida internamente al nuevo
patrén primario a 50 GHz del CENAM, actualmente
en desarrollo en el LPERF.
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2.2 Sistema de referencia para la calibracién
del error de medidores de potencia en RF

Este sistema cuenta con un generador de RF, un
divisor resistivo de potencia y un detector patrén de
trabajo conectado en uno de los puertos del divisor,
en el puerto restante se conecta el medidor bajo
calibracion (MBC), de manera que se pueda
comparar la lectura de potencia del MBC y del patrén.
El alcance en frecuencia actual de estos servicios es
de 10 kHz hasta 50 GHz. En los primeros afios de
operacion del laboratorio el alcance fue de 10 MHz a
18 GHz en conector coaxial N, posteriormente con el
desarrollo de un sistema de calibracién de tension en
RF, basado en un TVC [4], fue posible ampliar el
alcance de 10 kHz a 1 MHz, més recientemente el
alcance se ha extendido hasta 50 GHz en conector
coaxial de 2.4 mm. Cabe mencionar que la mayoria
de los servicios de calibracion que se realizan con
este sistema son en el alcance de 10 kHz a 18 GHz,
para los niveles de potencia de 1 nW (-60 dBm) hasta
10 mW (+10 dBm). El nivel de incertidumbre en estos
servicios no suele ser mayor a 45 mW/W.

3. CONCLUSIONES

En el presente trabajo se ha presentado la evolucion
de los alcances de dos de los principales servicios de
calibracion que se ofrecen en el LPERF del CENAM.
Estos servicios tienen gran impacto, ya que tanto a
través los laboratorios secundarios de calibracién
con los de pruebas y de la industria, diseminan los
valores de referencia y su exactitud a una gran
cantidad de usuarios finales en diversos sectores de
la economia nacional.
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Resumen: El patrén nacional de campo emitido de 30 MHz a 300 MHz tiene como objetivo dar trazabilidad
metrolégica a las mediciones del campo eléctrico emitido por aparatos electrotécnicos a través de su cable de
suministro eléctrico, realizadas en laboratorios de pruebas acreditados y en la industria mexicana, para
demostrar conformidad con las normas de compatibilidad electromagnética. La trazabilidad metroldgica a este
patron se realiza a través del servicio de calibracion de abrazaderas de absorcion de campo emitido.

1. INTRODUCCION

Los equipos o sistemas que operan con energia
eléctrica generan 'y son susceptibles a
perturbaciones electromagnéticas. Estas
perturbaciones son el resultado de emisiones
radiadas que provienen ya sea desde el gabinete de
los equipos, o desde los cables que entran y salen de
los equipos, a frecuencias a las cuales estos se
comportan como una antena eficiente. La medicién
de perturbaciones electromagnéticas radiadas a
través de los cables de suministro eléctrico de
equipos electrotécnicos representa un area de
estudio importante  de la  compatibilidad
electromagnética y es posible realizarla por medio de
transductores de campo conocidas como
abrazaderas de absorcién (AC). Este método sirve
para determinar el nivel de las emisiones de campo
electromagnético radiado en la gama de frecuencias
por encima de 30 MHz en la que los cables por su
longitud se comportan como una antena eficiente. De
la necesidad de medir su intensidad o amplitud con
alta exactitud y con trazabilidad a las unidades del Sl,
surge el Patron Nacional de Campo Emitido en
Forma Radiada por Cables de Suministro Eléctrico
de 30 MHz a 300 MHz (PNCE) desarrollado en el
Laboratorio de Compatibilidad Electromagnética del
CENAM. El patron tiene entre sus objetivos ser el
origen de la trazabilidad metrolégica de las
mediciones que se realizan en los laboratorios de
pruebas acreditados y de la industria en el pais y por
su alto nivel metrologico fomentar el desarrollo
cientifico y tecnoldgico de México en el campo de la
compatibilidad electromagnética.

2. DESCRIPCION DEL PATRON

El PNCE es un sistema conformado por un conjunto
de elementos los cuales poseen caracteristicas
especificas necesarias para su adecuado
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desempefio y sus atributos metrolégicos estan en
conformidad con la norma internacional CISPR 16-1-
3 [1] por lo que ademéas ofrece coherencia y
equivalencia en el ambito internacional. Esta
caracteristica es relevante para fabricantes de
equipos que acceden a mercados internacionales y
que requieren cumplir con sus regulaciones. El PNCE
emplea el llamado método original [1] y posee gran
eficiencia, permitiendo la medicion del factor de
abrazadera (CF) en forma directa. Estd conformado
por un sitio de referencia (ver figura 1), el cual incluye
un riel de desplazamiento de 5.95 m + 0.05 m de
largo y 0.8 m + 0.05 m de alto colocado sobre un
plano de tierra compuesto por un elemento vertical
de més de 2 m de ancho x méas de 3 m de alto y otro
horizontal de mas de 2 m de ancho x mas de 6 m de
alto, a lo largo del cual se desplaza un elemento AC
juntamente con un dispositivo de absorcién
secundario (SAD) compuesto de anillos de ferrita.
Sobre el riel de desplazamiento se tiende un cable
conductor eléctrico denominado cable bajo prueba
(LUT) de 7m + 0.05 m de largo, suspendido por un
par de dispositivos tensores construidos de un
material transparente a las ondas de radio. ElI LUT
debe poseer esta longitud para obtener una distancia
de barrido efectivo de 5 m, restando la longitud de los
dispositivos de absorcién, lo cual permite mediciones
a la frecuencia mas baja de operacion del patrén (30
MHZz) en la que media longitud de onda, A/2,equivale
a 5 m. El LUT se conecta al conductor central de un
conector tipo N hembra montado en el plano vertical
de referencia a tierra. Este conector coaxial se
conecta a uno de los puertos de un analizador de
redes desde el cual se proporciona la sefial que viaja
a través del LUT, convirtiéndose en un generador de
sefial de RF de alto desempefio anclado en fase a un
receptor de medicién disponible en el otro puerto del
analizador de redes. El puerto de salida de la
abrazadera de absorcion se conecta al receptor de
RF del analizador de redes a fin de obtener una
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relacion salida/entrada mientras los dispositivos de
absorcion se desplazan a lo largo del riel haciendo un
barrido en frecuencia de 30 MHz a 300 MHz a lo largo
del LUT. La imagen del sistema ensamblado se
muestra en la figura 1.

Fig. 1. Estructura del PNCE en frecuencias de 30
MHz a 300 MHz.

2.1. Relacién entre el Factor de abrazaderay la
perturbacién emitida por el EBP

La determinacion de la potencia de la perturbacién
generada por el EBP se basa en la medicion de la
corriente asimétrica, la cual se mide en la entrada de
la abrazadera de absorcion usando una sonda de
corriente. Las ferritas de los dispositivos de absorcion
alrededor del LUT aislan el transformador de
corriente de perturbaciones no provenientes del
generador. La corriente maxima se determina
desplazando la abrazadera de absorcion a lo largo
del LUT tensado, el cual actia como una antena. El
factor de abrazadera efectivo CF,.; se refiere a la
relacion entre la sefial de salida de la abrazadera de
absorcion V... con respecto a la potencia entregada,
esto es, si se calibra el factor de abrazadera, la
potencia de perturbacion P,,; de un equipo bajo

prueba (EBP) se determina como se muestra en la
ecuacion (1) [1].

Peut = CFact + Vrec D
donde:
P.,; Potencia de perturbacion del EBP [dBpW]
V.ec  Latension medida [dBuV]

CF,. Elfactor de abrazadera efectivo [dBpW/

Y

3. RESULTADOS DE CARACTERIZACION
DEL SISTEMA

3.1. Impedancia del sistema

Para calcular la potencia de la sefal que viaja a
través del LUT es necesario conocer las
caracteristicas de impedancia del sistema con todos
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sus elementos en cada una de las posiciones de los
dispositivos de absorcion. Los resultados en algunos
puntos en frecuencia se muestran en la tabla 1.

Tabla 1. Impedancia del cable bajo prueba.
Frecuencia Impedancia Incertidumbre
[MHZz] [ohms] [ohms]
30 53.88 +0.07
60 53.84 +0.13
120 53.36 +0.17
300 50.25 +0.12
3.2. Potencia medida con la abrazadera de

absorcion

Se midié la potencia emitida por el puerto de la
abrazadera de absorcion por medio del analizador de
redes, esta informacion sirve para determinar la
atenuacion inicial la cual es la diferencia entre la
potencia de RF generada y la potencia medida. En
conformidad con la norma internacional CISPR 16-1-
3 la diferencia debe estar entre 13 dB y 22 dB. Los
datos se muestran en la tabla 2.

Tabla 2. Potencia medida con la AC.

Frecuencia . i
[MHz] Potencia [dBm] | Incertidumbre [dB]
30 -18.18 +0.18
60 -17.68 +0.20
120 -15.46 +0.33
300 -13.20 $0.55

4.  DISCUSION Y CONCLUSIONES

El PNCE desarrollado en CENAM es un sistema de
alto nivel metroldgico con caracteristicas que
permiten dar trazabilidad a las mediciones de campo
electromagnético emitido por equipo electrotécnico a
través de sus cables de suministro eléctrico en el
intervalo de frecuencias de 30 MHz a 300 MHz. En el
desarrollo del patron y en la evaluacion de su
desempefio se han observado requisitos
metrolégicos conforme a la norma internacional
CISPR 16-1-3, lo cual representa una ventaja de
competitividad para la industria mexicana en su
acceso a mercados globales, impulsando con ello la
calidad y la competitividad de sus productos.

REFERENCIAS
[1] Norma internacional CISPR 16-1-3, Part 1-3:
Radio disturbance and immunity measuring
apparatus — Ancillary equipment — Disturbance
power.
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DESARROLLO DE UNA FUENTE RADIANTE TIPO CUERPO NEGRO DE
PUNTO FIJO DEL ALUMINIO

J-Efrain Hernandez-L6pez
Centro Nacional de Metrologia de México
km 4.5 Carretera a los Cués, El Marques Querétaro México.
(442) 2110500 Ext. 3417; ehernand@cenam.mx

Resumen: Una fuente tipo cuerpo negro de punto fijo del aluminio se desarrollé en el laboratorio de
termometria de radiacion, sus dimensiones son las especificadas para el patron nacional de temperatura de
radiancia, permiten observar a las dos fuentes sin ninguna correccién por efecto de tamafio de fuente, ni por

emisividad efectiva. Se presentan algunos resultados.

1. INTRODUCCION

La escala de temperatura de 1990 abreviada EIT-90
[1], utiliza la transicion de fase de metales puros
como puntos de temperatura conocidos, algunos son
Estafio, Zinc, Aluminio, Plata, Cobre u Oro. Al valor
de temperatura que ocurre la transicion de fase del
metal se le llama punto fijo. Por ejemplo, punto fijo de
la plata (PF-Ag). Desde la temperatura del punto fijo
de la plata hacia temperaturas mayores, la escala de
temperatura se realiza con celdas de cuerpo negro
de punto fijo, abreviadamente celda de CNPF.
Estrictamente, el punto de referencia puede ser una
celda de CNPF-Ag, una de CNPF-Au o una de
CNPF-Cu. En el CENAM, el patrén nacional de
temperatura de radiancia [2] utiliza una celda de
CNPF-Ag.

Con el patrén nacional se puede calibrar termémetros
de radiacion de alta calidad metrolégica pero, por lo
general se usa para calibrar un termémetro de
transferencia como el KE-LP2. Con el termémetro
calibrado y un modelo de extrapolacién se realiza la
EIT-1990 para temperaturas mayores que el punto
fijo de la plata. El proceso de calibracién utiliza, entre
otros, los registros de las transiciones de fase
observadas por el termémetro.

La escala de temperatura de radiancia se realiza con
el termometro y se confia en él. Una fuente radiante
con temperatura conocida ayuda a confiar en la
escala, si la incertidumbre de las dos temperaturas
de radancia, la medida por el termémetro y la de la
fuente conocida, se enlazan. Con este principio el
laboratorio ha desarrollado una celda CNPF para el
aluminio. ElI manuscrito describe al CNPF-Al y la
evolucién de solidificacion observada con el
termometro KE-LP2.
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2. CUERPO NEGRO DE PF-Al

De acuerdo con la EIT-90 el punto fijo del aluminio es
un valor de temperatura conocida, y su transicion de
fase solidificacion es a 933.47 K (660.323°C). El
punto se materializa con una celda, y la usa
termometria de contacto. El principio, con algunas
modificaciones, lo empleé el laboratorio para
desarrollar una fuente radiante CNPF-Al con
temperatura conocida y emisividad efectiva alta. La
fuente radiante tiene las dimensiones geométricas
nominales del CNPF-Ag empleada en el patrén
nacional. Las dos fuentes tienen diametro de la
apertura y emisividad efectiva iguales.

La superficie externa de la cavidad esta
constantemente en contacto directo con el aluminio,
en el proceso de inspeccion, se confirmo visualmente
que el aluminio en fase solida lo esta. La figura 1
ilustra al metal amarrado a la superficie externa de la
cavidad, la evolucion de solidificacion del aluminio
ocurre sobre la superficie, y mantiene a toda la
superficie interna de la cavidad como una superficie
aproximadamente isotérmica.

Alumio

Grano de

Frente de Alumio

la cavidad ‘

Fig. 1. Casi al finalizar el proceso de
llenado, aln se observaban las fronteras
de grano.
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2.1. TermOmetro de Radiacion

Los experimentos de solidificacién se observaron a
910 nm, y se utiliz6 el programa “ALTA
TEMPERATURA (CENAM)”, desarrollado en la
institucion para leer los datos digitales del
termémetro.

2.2. Realizacion del PF-Al

En el seguimiento de temperatura, hecho con el
termometro, se observan las fases y transiciones de
fase del aluminio. La evolucién de solidificacion
lograda se ilustra en la figura 2. El valor de la sefal
del termdmetro obtenida en la solidificacion, se utiliza
para medir la temperatura de radiancia de la fuente
CNPF-AL.

Transicién de fase Transicién de fase

solido a liquido El me.ta[ e liquido a solido
\ fase liquida /
2.9000E-11 \ /
2.8000E-11 /
2.7000E-11 \
2.6000E-11
g y A
I 2.5000E-11 +— F—
7]
n |
2.4000E-11 -
IFase solida I
2.3000E-11 T
¢ | | |
2.2000E-11 +
0 100 200 300 400 500 600 700 800
Tiempo

Fig. 2. La sefial del termdmetro durante la
solidificacién se le conoce como meseta de
solidificacion.
2.3. Fuente radiante conocida: CNPF-AIl
En el método calibracién por punto fijo, la calibracién
con el patrén nacional de temperatura de radiancia
se mantiene en el termémetro, y se realiza la escala
de temperatura de radiancia en el intervalo 500 —
1400°C.

El termdmetro reporta un valor de sefial, no
temperatura. Una hoja de célculo utiliza la sefal del
termémetro, junto con el modelo de la EIT-1990, para
asociarla con la temperatura de radiancia.

Para evaluar el desempefio de la escala, el
laboratorio utiliza la fuente CNPF-Al, y mide su
temperatura. El valor medido es comparado con el
valor conocido de la fuente CNPF-AI. La figura 3
ilustra en forma general el concepto.
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3 Método:
Calibracion por punto fijo.

5y vglﬁ;(;og(lacido — \
B - Modelo
E' EIT-1990 Patrén Nacional
L Y . CNM-PNE-18-2015
L
(CNPF-Ag)
k.
" —
S S

r ref

Sefial
Fig. 3. Srr €s la sefal que reporté el
termémetro cuando vio al patrén nacional y
trer SU Valor de temperatura; Sy es la sefial del
termometro cuando ve a la fuente CNPF-AI,
tr es la temperatura medida, y t es la de la
fuente conocida.
2.4. Incertidumbre
Las componentes de incertidumbre de temperatura
de las dos fuentes radiantes de punto fijo, la del
patrén nacional y la del aluminio, asi como la medida
del CNPF-AI son las recomendadas por el grupo de
trabajo de termometria de radiaicén que pertenece al
Comité Consultor para Termometria [3].
3. CONCLUSIONES
El laboratorio de termometria de radiacién desarrollo
una fuente de CNPF-AI con éxito. Los resultados de
solidificaciéon obtenidos con la fuente seran utilizados
para verificar la escala de temperatura de radiancia
500°C a 1400°C en un punto de temperatura,
solidificacion del aluminio.

REFERENCIAS
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VALIDACION DE SOFTWARE PARA MEDICION POR COORDENADAS

José Sanchez Vizcaino, Sergio Padilla Olvera
Centro de Ciencias Aplicadas y Desarrollo Tecnologico - UNAM
Circuito Exterior S/N Ciudad Universitaria, 04510, Ciudad de México
(52) 5556 228602 ext. 1123, jose.sanchez@ccadet.unam.mx

Resumen: El Grupo Académico Ingenieria de Precision y Metrologia del Centro de Ciencias Aplicadas y
Desarrollo Tecnolégico UNAM, ha desarrollado un Software de Medicién por Coordenadas multipropésito, que
realiza las tareas: protocolos de iniciacion; medicion de cuerpos geométricos; relaciones geométricas,
protocolos externos definidos por el usuario; envio y recepcién de vectores y objetos a CAD, y debe validarse.
Los vectores de operacion provienen de palpaciones o de archivos creados con ANSI-DMIS en MMCs. La
capacidad de envio y recepcion a CAD permite comprobar la exactitud de procesamiento numérico dentro de
una parte en cien mil, y validar todas sus operaciones.

1. INTRODUCCION

El software que se valida llamado Met-3D
pertenece a una interfaz de usuario instalada en
una computadora personal, que posee los
subsistemas: comunicacion con controlador,
creacion y operacion de protocolos automatizados,
creacién de arreglos numéricos, procesamiento de
cuerpos geomeétricos con resultados numéricos y
en CAD, relaciones geométricas, procesamiento de
formas por protocolos definidos por el usuario,
transformacion de coordenadas, e indexacién de
objetos geométricos para administracion de tareas.

Desde el enfoque de alta exactitud, se considera
gue la validacion es completa si se parte de
vectores de palpacion libres de error o con errores
conocidos, y se verifica que el decaimiento de
exactitud en sus resultados se debe so6lo a
redondeos computacionales, y aun es apropiada a
las aplicaciones industriales de mas exigentes.

Se ha creado un documento de validacion [1], cuya
utilidad sera la acreditacién de servicios especiales
de medicién 3D y su promocion.

2. LA INTERFAZ Y SUS SUBSISTEMAS

Los comandos y operaciones agrupados en el
recuadro verde de la figura 1, interactdan
directamente con el controlador de la maquina de
coordenadas, a través de puerto comm n, por
palabras de entrada que contienen el vector de
posicion actual y de Ultima palpacién; y de salida
gue contienen posicion a alcanzar, perfiles de
velocidad, segmento de propositos mudltiples, y
paro de emergencia.
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Fig. 1. Interfaz de usuario que integra los
subsistemas.

Los comandos y operaciones agrupados en el
recuadro verde de la figura 1, interactdan
directamente con el controlador de la maquina de
coordenadas, a través de puerto comm n, por
palabras de entrada que contienen vector de
posicion actual y Ultima palpacién; y de salida que
contienen posicibn a alcanzar, perfiles de
velocidad, segmento de propésitos mdltiples, y
paro de emergencia.

Ventana de comunicacién. En esta se registran
todas las operaciones realizadas, mismas que
generan un archivo histérico. También permite
introducir texto a transferirse a histérico.

Comandos de creacibn de matrices y
procesamiento de cuerpos geométricos. Este
software parte de arreglos numéricos en formato
matricial, que una vez cerrados permiten
procesarse como nube, linea, circulo, plano,
esfera, cilindro, cono, alambre, y superficie libre.
Estas operaciones se consideran las mas sensibles
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a errores de procesamiento numérico, por lo que el
documento de validacion se centra principalmente
en ellas. Igualmente sensibles son las relaciones
geomeétricas, agrupadas en el recuadro azul abajo.

Comandos de transformaciones de coordenadas, o
de creacion de sistemas locales en el recuadro
magenta, son igualmente sensibles a errores de
procesamiento; sin embargo la posibilidad de
lanzar a CAD objetos transformados y las
alternativas de transformacion dentro de los CADs,
permiten verificar rapidamente las correctas
transformaciones.

3. VALIDACION
3.1 Principios

Los software CAD permiten la exportacion de
archivos en formatos *.dxf , o drawing exchange
files, en formatos ASCII, que pueden contener
puntos, lineas, circulos,, poligonos abiertos 3D,
sistemas de coordenadas en que fueron creados
los objetos; e inversamente pueden importar
archivos en mismo formato. Ello los convierte en un
laboratorio virtual donde se crean objetos, se crean
poligonos abiertos donde cada vértice corresponda
a una palpacion, y exportarse.

Externamente se han creado filtros para convertir
los arreglos dxf de poligonos en matrices
numéricas ASCIIl. Similarmente varios software
comerciales de medicion por coordenadas ofrecen
compatibilidad con Dimensional Measurement
Interface Standard (ANSI-DMIS), con que se
pueden crear matrices de medicion y ser
procesadas por el software Met-3D.

3.2 Caso: circulo orientado en Z con
desvios planares

Se ha creado un poligono cuyos vértices se alejan
un radio de 2.5 mm de un circulo “perfecto”, se
exporta como archivo dxf, se filtray extrae la matriz
de centros, se importa desde Met-3D y se procesa
como circulo alineado hacia Z, donde los vectores
con desvio planar son proyectados a plano
horizontal, obteniendo los resultados:

007Circl, CIRCULO 'XY,Z' INTERIOR,

Centro :-33.32147 -37.4801 6.25
Radio : 17.49999

Orientacion eje :0 01
Inclinacion (deg) 2 zIx=90 z/ly=90
Corta plano Z0 en :-33.32147 -37.4801 O
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Corta plano YO en : No cruza plano YO
Corta plano X0 en  : No cruza plano X0
Error circularidad : 2.915604E-05

Min : (1) -5,714863E-05

Max : (7) 4,019845E-05

Donde el error 2.915604E-05 proviene de
aritmética computacional, y corresponde a 29
nanémetros.

Procesado como circulo de orientacion libre se
obtienen las diferencias principales:

Orientac eje:
-6.831095E-02 -6.584993E-02 .9954885
Error circularidad : .2132529

Donde el error de circularidad: .2132529,
corresponde al desvio en radio de las palpaciones
no planares. Ver figura 2 para ambos.

Fig. 2. Trazo CAD de palpaciones en esferas
magenta y poligono amarillo; circulos procesados
en cyan.

4. CONCLUSIONES

Primera. Se ha demostrado la exactitud de
procesamiento matematico-geomeétrico del
software de medicibn por coordenadas
multipropésito Met-3D.

REFERENCIAS
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SISTEMATIZACI(:)N Y OPTIMIZAQI()N DEL PROCEDIMIENTO DE LA
CALIBRACION PARA DENSIMETROS DE TUBO VIBRANTE

Fabrizzio Gomez R., Christian Bouchot *, Jesus C. Sanchez Ochoa
E.S.I1.Q.IL.E. Instituto Politécnico Nacional
U.P.A.L.M., Zacatenco, C.P. 07738
* Correspondencia: cbouchot@ipn.mx

Resumen: Se presenta un estudio del modelo de calibracion mecanica de caminos forzados para densimetros
de tubo vibrante con el fin de reducir los tiempos de calibracidn a altas presiones mediante metodologias de
prueba de hipétesis y modificaciones al modelo. Se reduce la cantidad de puntos de calibraciéon con mejora de
su precision y sin alterar el significado estadistico de las mediciones.

1. INTRODUCCION

Los densimetros de tubo vibrante (DTV),
instrumentos secundarios, se deben de calibrar. El
modelo de calibracion mecanica de caminos forzados
(FPMC por sus siglas en inglés) [1], se usa con un
solo fluido de referencia y el vacio para las
calibraciones. EI FPMC es muy usado, [2], y ofrece
buena precision para mediciones a altas presiones
(P), hasta 700 bar [3].

En el modelo FPMC, [1], la dependencia en P se
encuentra en la definicion del coeficiente de
expansion del material del tubo, expresado como
funcion lineal de P (2 parametros ajustables). La
fraccién Mo/Loo, de la masa vibrante del tubo vacio
entre una longitud de referencia es el tercer
parametro. Los parametros, que se obtienen por
ajuste a datos isotérmicos de densidad del agua
presurizada y con referencia a vacid, deberian ser
independientes de la temperatura (T). Sin embargo,
la formulacién actual muestra una correlacion de los
parametros con T, observada en tres DTV dife-rentes.
Otra  observacion relacionada es la no
reproducibilidad del periodo de vibracion al vacio
(PVV) con respecto a T acompafiada de una
conservacion de su gradiente.

Se busca sistematizar el uso del FPMC con los
objetivos de 1/ reducir el tiempo de calibracién a altas
presiones, 2/ validar estadisticamente las
metodologias de calibraciones y 3/ definir métodos
para solventar los efectos de la no reproducibilidad
en mediciones de PVV sobre el tiempo de validez de
una calibracion.

Lo ultimo es en parte resuelto mediante un
acoplamiento entre los experimentos, el estudio
estadistico de los mismos y la revision del formalismo
del FPMC. Este estudio aporta un tratamiento
sistematico de ese acoplamiento.
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2. METODO DE USO E ANALISIS DEL FPMC

2.1. Método experimental

El procedimiento de mediciones y calibraciones
elaborado en el cuadro FPMC es el siguiente:

1) Medicién de PVV a diferentes T.

2) Regresion de segundo orden (PVV, T)
—>determinacion del gradiente (reproducible [5]).
Medicién del periodo de vibracion con un fluido
de referencia (agua, isotérmica).

Medicion de un PVV de referencia a T.

Ajuste del FPMC a datos del fluido de referencia
por isotermas con el PVV del paso 4.
Correlacién con T de los parametros obtenidos
en 5), para su uso con isotermas no calibradas.
Medicién de PVV de referencia.

Medicion del periodo de vibraciéon con fluido de
estudio. Densidades obtenidas de: 5)-7) o 6)-7).

3)

4)
5)

6)

7
8)

Este procedimiento se empled con 3 DTV. Un DMA
512P (DTV1), y dos DMA HP (DTV 2 y 3) de Anton
Paar. Se us6 agua de grado HPLC para las
calibraciones y vacio primario a un nivel < 2 Pa. Los
intervalos de medicion son de ~0 hasta 700 bar en
presion y entre 20°C y 120°C en T.

2.2. Pruebas de Hipoétesis

Se utilizaron pruebas de hipétesis (PdH) sobre
diferencia de medias para muestras grandes e
independientes, con un nivel de confianza de 95.45%
(Z=2). Se utilizaron datos de seis fluidos con
calibraciones de hasta diez puntos en P por isoterma.
Un punto consiste en una muestra normal
caracterizada por su media y desviacién estandar. Se
realizaron calibraciones reduciendo el numero de
puntos de 10 a 6 y 3 en P, a diferentes T: grupo 1; 20,
40,70 y 90 °C para el DTV 1, grupo 2; 30, 50, 70 y
90 °C para el DTV 1 y grupo 3; 20, 40, 60, 80, 100,
120 °C para los DTV 2 y 3. Los calculos de densidad
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se hicieron a las T coincidentes entre la calibracion y
las mediciones, con y sin correlacién en T de los
parametros ajustados. A temperaturas intermedias,
se utilizaron correlaciones simples en T para los
parametros.
2.3. Modificacion al FPMC (FPMCm)
El estudio matematico de la sensibilidad del FPMC a
T permite relacionar las variaciones observables del
PVV con cambios en Datos de Referencia (DdR) en
el modelo: radios interno y externo, y longitud. Los
DdR estan ligados a la geometria del tubo que no
regresa a su forma inicial después de cambios en T
o P. Al cambiar significativamente el PVV, es
necesario volver a calibrar el instrumento.
Con esas ideas y confrontando el FPMC con los
datos de PVV de decenas de mediciones, se pueden
proponer correcciones al FPMC:

),

p2
2

1

p=mi( o)

Donde C' y Cir son correccion a la inercia y al
volumen del tubo respectivamente. Esas funciones,
coherentes con simulaciones termo-mecanicas
anteriores [6], deberian depender solo de los DdR.

oL®

. 3[9’1P+7’2
. Je

3. RESULTADOS y DISCUSION

La Figura 1 muestra resultados de una de las PdH
para la densidad de un fluido del grupo 1 de
calibraciones. Eso muestra la necesidad de lograr la
independencia de los parametros del FPMC con T,
que es valida la busqueda de un mejor formalismo, y
que es factible reducir sustancialmente la cantidad de
puntos de calibracién.

Los residuos en la densidad del agua, en una
calibracién global entre 20 y 100 °C, para el DTV 1,
muestran una mejora con un factor > 10 al comparar
el FPMCm, con una desviacion estandar de ~ 0.05
kg/m3, y el modelo original con una desviacién
estandar entre 0.5 hasta 1.0 kg/m® en todo el
intervalo de P, usando 5 puntos de calibracion.

4, CONCLUSIONES

Las PdH validan la reduccion de la cantidad de
puntos de P necesarios para una calibracion y
sefalan que no se deben usar correlaciones en los
parametros del modelo. El FPMCm (ec. 1) elimina las
dependencias en T en sus parametros, se mejora la
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precision de la calibracion, pero las correcciones son
funcion de T y no de los DdR.

i Calibraciont )
Parametros fijos Pardmetros |
auna utilizando un
temperatura ajuste
| |
¥ ] ¥ ¥ ¥ ]
10 puntos | | 6 puntos 3 puntos | | 10 puntos | | 6 puntos 3 puntos

en

en presion| |en presion| |en presion| |en presion| en

IZOImax=0'IO7 / |Z()|ma,\'=|)-L80 /

Zolnax=0407V" |Zo|dx=0.677

presion presion

|Z ol max=5.284 x /
|Z0|max=5.287 x
|1Z | max=5.290 x

Fig. 1. Prueba de hipotesis: fluido de interés. X:
calculos de densidad estadisticamente diferentes,

se tiene una semejanza estadistica. Zo: hipotesis

nula para un test-z (coeficiente de cobertura k=2).

Existe la posibilidad de calibrar el modelo respecto a
los DdR, lo cual deja entrever la posibilidad de
predecir la necesidad de recalibrar el instrumento con
solo la medicién de variaciones en el PVV. El tiempo
de calibracién se reduce sin afectar estadis-
ticamente los célculos de densidad. La cantidad de
puntos que se tendrian que medir, para un
experimento con 10 isotermas y 10 puntos de presién
cada una, son, para el Modelo clasico, 200 puntos;
para FPMC, 110 puntos; para FPMC con PdH, 40
puntos y para FPMCm, 12 puntos.
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SULFUR HEXAFLUORIDE: A NOVEL FIXED POINT FOR CONTACT
THERMOMETRY

Sergey N. Dedyulin
National Research Council of Canada
Ottawa, ON, K1A OR6, Canada
Tel.: +1(613)998-6077; E-mail: sergey.dedyulin@nrc-cnrc.gc.ca

Abstract: In this paper, we report on the development at NRC of an immersion sulfur hexafluoride (SFs) fixed
point cell for calibrating long-stem standard platinum resistance thermometers. Discussed in detail are the
unique challenges of constructing the high-pressure fixed point cell and realizing the triple point of SFe in a

commercial stirred liquid bath.
1. INTRODUCTION

Recently, at the National Research Council of
Canada (NRC) a cryogenic fixed point cell was filled
with high purity (99.999 %) sulfur hexafluoride and
measured in an adiabatic closed-cycle cryostat
system using a capsule-type standard platinum
resistance thermometer [1]. Based on this
measurement, the temperature of the triple point of
sulfur hexafluoride (TP SFs) was shown to be
223.55523(49) K (k = 1) on the ITS-90 - a value which
agrees with the prior measurements reported in the
literature and which has a considerably smaller
uncertainty.

With the work of Rourke [1] providing a framework for
the study, we set out to develop a sulfur hexafluoride
triple point apparatus for calibrating long-stem
standard platinum resistance thermometers (SPRT),
an apparatus which would be relatively easy to
construct and also simple to operate.

2. EXPERIMENTAL DETAILS

For our experiments, we opted to use a large metal
immersion cell that can be directly dropped into a
commercially available stirred liquid bath to realize
the triple point of sulfur hexafluoride. Two immersion
cells, one made out of copper (Cu) and one made out
of stainless steel (SS), were manufactured and
pressure certified for use up to 2.4 MPa by All Weld
company (Canada). The Cu cell is made of regular
copper, has three thermo-wells and an available
volume for SFe of 990 cm3. The SS cell is made of
304 stainless steel, has one thermo-well and an
available volume of 420 cms.

Commercial sulfur hexafluoride from Concorde
Specialty Gases, Inc. 99.999 % pure, containing only
traces of water, air, CF4 and carbon dioxide, was used
to fill the cells without any additional purification
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steps. Prior to filling, each cell was degreased with
organic solvents, pumped and flushed with SFe gas
multiple times to dilute any gaseous impurities still
remaining in the cell below 1 ppm level. Originally, we
put approximately 830 g (360 g) of SFe in the Cu (SS)
cell. Such an amount gives a filling ratio of 0.43 and
the liquid depth of 10 cm at the triple point of sulfur
hexafluoride. We have also tried a filling ratio of 0.79
for stainless steel cell.

SFs slow melting plateaus were recorded using an AC
resistance bridge and an quartz sheath SPRT
calibrated in NRC’s contact thermometry comparison
facility (1 mK uncertainty). During some of the melts,
we tried initiating the inner melt after the melting
plateau was reached by inserting for a different
amount of time a metal rod at room temperature or a
7.5 W immersion heater in the thermal well.

3. RESULTS AND DISCUSSION

3.1. Results for Cu immersion cell
Chronologically, the Cu cell was made first. Copper
was chosen for its high thermal conductivity and the
ability to smoothen any temperature fluctuations
present in the stirred liquid bath. Contrary to our
expectations, it was discovered in the course of
experiments that the temperature fluctuations in the
bath were actually transmitted to the thermometer
instead of being dampened: when the bath
temperature control failed during an SFe freeze and
the coolant pressure was oscillating £10 psig, so did
the temperature measured by SPRT in a thermal well
of the copper cell. We speculated that the
combination of high thermal conductivity and large
mass of copper together with the low thermal
conductivity of SFs are responsible for the observed
behavior.

3.2. Results for SS immersion cell
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The SS cell is less affected by small temperature
fluctuation in the environment due to lower thermal
conductivity and higher specific heat capacity of
stainless steel compared to copper. For most of our
experiments, we used commercially available Fluke
7080 stirred liquid bath (Bath 1) filled with ethanol (38
cm liquid depth). The sufficient immersion of the cell
was verified in the custom made Hart Scientific 7081
(Bath 2) stirred liquid bath (46 cm liquid depth).

In all the cases, we were unable to obtain a flat long-
lasting plateau with temperature stability within 0.1
mK. Without an inner melt initiation, the temperature
would steadily rise, eventually passing the adiabatic
cell result. However, it would not reach the bath
setting even after 13 - 14 h of the experiment. With an
inner melt initiation, there were two distinct regimes
present: first regime (in the beginning of the melt) -
with less temperature fluctations and a relatively flat
melting plateau, and second regime (later during the
melt) - with a large number of temperature
fluctuations present (sometimes spanning 10 — 15
mK).

Slow steady temperature rise in the experiments
without an inner melt initiation is not surprising
considering the low thermal conductivity of SFe.
Combined with unpredictable temperature fluctuation
in the bath, it leads to the dynamic measurement error
which renders any temperature measurement
practically meaningless. To isolate the immersion cell
from its environment, we designed a vacuum jacket
that can fit both SS and Cu cells and can be placed
into the rectangular opening of the Fluke 7080 stirred
liquid bath.

Furthermore, temperature fluctuations observed in
the experiments with an inner melt initiation might be
indicative  of insufficient immersion of the
thermometer in SFs. In order to check whether this is
the case, we have performed additional experiments
with twice the amount of SFs in the SS. The resulting
melting plateaus obtained with the cell directly
immersed in the bath or with the cell in a vacuum
jacket are shown in Figure 1.

There is a substantial downward shift of 30 mK for the
SS cell (0.79 filling ratio) in the vacuum jacket
compared to the adiabatic cell result. This shift is
repeatable when different amount of heating is
provided by an immersion heater. There is a
somewhat smaller downward shift of 5 mK when the
SS cell immersed directly in the bath. Overall, the
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plateaus' quality had much
plateaus were lengthened.

improved and the

223.66 T T T

vac, Bath 1, imm heat 3 min —Jli—
ac, Bath 1, x2, imm heat 3 min —@—
ac, Bath 1, x2, imm heat 6 min ——d—
Bath 2, imm heat 3 min —— b

Bath 2, x2,imm heat 3 min —y—
Adiabatic cell result = - =

223.64

223.62

223.56 H

223.54 H

223.52
0

Elapsed time, h
Fig. 1. Comparison of the slow melts of SF¢ in the
stainless steel immersion cell with 0.43 and 0.79 (x2)
filling ratio immersed directly in a bath (Bath 2) or
encased in a vacuum jacket (vac, Bath 1). Immersion
heater was used for an indicated amount of time to
initiate the inner melt.

The reason for the downward temperature shift of the
melting plateaus measured in the SS cell with and
without the vacuum jacket after adding extra sulfur
hexafluoride is currently unknown. To verify a few
possible explanations - contamination of SFs in the
cell, uncontrolled heat leaks to the environment and
non-equilibrium thermodynamics of the phase
transition - will be the subject of our future work.

5. CONCLUSIONS

We have described the current progress in
developing a simple sulfur hexafluoride triple point
apparatus at NRC. The best SFs melting plateaus we
were able to obtain so far in terms of duration and
temperature stability were measured with the
stainless steel metal immersion cell encased in the
vacuum jacket
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VALIDACION DEL METODO PARA LA CUANTIFICACION DE LA
FRACCION DE MASA DE Ca** DE LECHE EN POLVO DESCREMADA
(DMR-82b), MEDIANTE ESPECTROMETRIA DE MASAS CON PLASMA
ACOPLADO INDUCTIVAMENTE (ICP-MS)

Evelina B. Mercado P., Mariana Arce, O., Francisco Villasefior O. y Laura Regalado C.
Instituto Tecnoldgico de Celaya, Departamento de Ingenieria Bioquimica, Avenida Garcia Cubas 1200,
Fovissste, 38010, Celaya, Guanajuato, México.
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Resumen: Para la cuantificacién de la fraccion de masa de Ca** en el candidato a material de referencia
certificado de leche en polvo descremada (DMR-82b), se empled el método de cuantificacién optimizado
anteriormente para matrices similares en el (ICP-MS). La exactitud, precisién y la recuperaciéon del método
espectrométrico empleado, se evalud con el material de referencia certificado SRM-8435 de NIST y se obtuvo
una recuperacion de aprox. 96.79 %. El valor obtenido de cantidad de sustancia de Ca** en el DMR-82b, fue

de 12 345 £ 186 mg/kg.
1. INTRODUCCION

El calcio es un nutrimento inorganico que es esencial
para el ser humano. La calidad de las mediciones es
importante para el control, mantenimiento y calidad
de los procesos en la manufactura, comercio e
investigacion de los productos lacteos. El crecimiento
de la importancia de las mediciones quimicas, tiene
en gran medida la presion y garantizar la calidad de
los resultados analiticos para el propoésito [1]. En el
control de la calidad de las mediciones del contenido
de elementos esenciales, se utilizan diferentes
técnicas, tales como: espectrometria de absorcion
atodmica, cromatografia idnica, espectrometria de
emision atomica (ICP-AES) [2, 3,4] y espectrometria
de masas con fuente de plasma acoplado
inductivamente (ICP-MS) entre otras [5]. El objetivo
de este trabajo es validar el método y estimar la
incertidumbre de la fraccion de masa de Ca**
obtenida por ICP-MS, para el candidato a material de
referencia de leche descremada en polvo (DMR-
82b).

2. METODOLOGIA

Se utilizaron materiales de referencia certificados en
disoluciones espectrométricas de Ca** (SRM-309a)

Se prepar6 una curva de calibracion de 3
disoluciones independientes de Ca** de 0.800 a
4.300 pg/kg, empleando Y como estandar interno. Se
pesaron 0.2 g de muestray 1.2 g de Y como estandar
interno de una concentracién 1031.44 ug/kg y se
utilizé el material de referencia certificado Whole Milk
Powder (SRM-8435) como control, las muestras
llevaron una pre-digestion a 45 °C en una parrilla
durante toda la noche. Posteriormente se digirieron
a 160y a 190 °C. Para la cuantificacién se utilizaron
6 muestras del DMR-82b con tres réplicas.

La validacibn del método analitico se realizd
mediante la evaluacion de los pardmetros linealidad,
limite de deteccién y cuantificacién, recuperacion,
exactitud y precision.

3. RESULTADOS

En la Tabla | se presentan los parametros evaluados
de la validacion del método para la cuantificacion de
la fraccion de masa de Ca**, en el ICP-MS, los
parametros precision, exactitud y recuperacion se
calcularon con el material de referencia certificado
SRM-8435.

Tabla |. Parametros de la validacién del método en

de una concentracion de 9 900 + 30 mg/kg e Y (SRM- - el ICP-MS. -
= Parametro Valor medido
3167a) de una concentracion de 9 990 + 20 mg/kg. D (ua/k 10.59
La digestion de la muestra se llevé a cabo en un L (ug/kg) 16.32
horno de microondas (marca CEM, modelo MARS 6). PQ (Hg, g)C V. % 1'5
Se utilizé el espectrémetro de masas con fuente de Lirne:;i'gg d( (r.) - %) 0 9999
I I i i Th . :
plasma acoplado inductivamente (marca ermo Exactitud (mg/kg) 8 925

Scientific, modelo iCAP Q) para la cuantificacion.
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Valor certificado del 9220 + 490
SRM-8435 (mg/kg)
Recuperacion (%) 96.79

La estimacion de incertidumbre se estimé de acuerdo
a la Guia EURACHEM, Quantifying uncertainty in
analytical measurement, 2012. Para el calculo de la
fraccion de masa se empled el modelo matematico:

Donde:

Wca++= Fraccion de masa, Ica++= Sefial de intensidad
del calcio, Iy= Sefal de intensidad del itrio, wy=
Fraccion de masa del itrio, b= Ordenada al origen,
m= Pendiente.

En la Tabla 2, se presentan las fuentes de
contribucién de incertidumbre, se puede observar
que la reproducibilidad de las mediciones del
candidato a material de referencia certificado DMR-
82b, fue la que tuvo mayor contribucién para célculo
de la estimacion de la incertidumbre.

Tabla 2. Fuentes de contribucion de incertidumbre
consideradas para Wca++ €n el DMR-82b.

aplicar los métodos reportados en bibliografia [1], por
lo tanto los parametros evaluados en la validacion del
método, se pueden considerar adecuados para el
propdsito. La incertidumbre (1.5%) asociada al valor
se puede considerar adecuada para asignar valores
de referencia, sin embargo para asignar un valor
certificado se requiere combinar los resultados con
los de otro método de la misma o mejor jerarquia
metroldgica. El método de digestion y cuantificacion
desarrollado en este trabajo también se ha aplicado
para la medicion de calcio en el DMR-82b por dilucion
isotopica por ICP-MS (resultados no mostrados).

5. CONCLUSIONES

La exactitud, precision e incertidumbre obtenida para
la medicién de calcio en leche en polvo descremada
(DMR-82b) con el método de digestiéon desarrollado
con pre digestion y aplicando menores temperaturas
de digestion, es adecuado para asignar valores de
referencia al MR. El método de cuantificacién por
estandar interno es una alternativa a la dilucion
isotépica para la asignacion del valor de referencia.
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Fraccién de masa de 12 345 + 186

Ca** (mg/kg)
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4, DISCUSION
El método de digestibn empleado permitié una

descomposicién completa de la muestra, comparado
con las digestiones parciales que se alcanza al
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DESARROLLO DE SOFTWARE - HARDWARE PARA LA ADQUISICION
DE DATOS, PROCESAMIENTO DE SENALES Y AUTOMATIZACION DEL
PATRON NACIONAL DE FLUJO DE GAS TIPO CAMPANA “FTBP20”

Carlos Ochoa Diaz, Juan Carlos Gervacio Sdnchez
Centro Nacional de Metrologia, Direccién de Flujo y Volumen
km 4.5 Carretera a Los Cués. El Marqués, Querétaro
México CP. 76246.
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Resumen: Este trabajo presenta la implementacién de la técnica de interpolacion de pulsos “doble
cronometria” en el proceso de calibracion de medidores de caudal de gas, para el cual se usa como referencia
el Patron Nacional de Flujo de Gas tipo Campana (PNFGC), modelo FTBP20, con intervalo de medida (100 a
2 800) L/min y volumen de medida de 500 L. Dicha implementacion se ha elaborado mediante la plataforma NI
CompactRio, junto con microcontroladores y programacion hibrida. También se presentan los resultados de la
técnica de interpolacion de pulsos y su contribucién en la calibracion de medidores de volumen de gas.

1. INTRODUCCION

El PNFGC consiste en una campana con diametro
interno de 909.6 mm y espesor de 1.46 mm, un par
de cilindros concéntricos dentro de los cuales se
vierte el aceite que funciona como sello de la
campana, dos contrapesos y un sistema de medicion
de desplazamiento, ademéas dos sensores de
temperatura y uno de presion para realizar las
correcciones por cambios de densidad en el interior
de la campana. Por su disefio, el patrén tiene un
volumen limitado, siendo una desventaja apreciable
cuando se calibran medidores de volumen de gas
(MVG) que entregan sefiales de pulsos de baja
resolucién, por lo cual en este caso se hace
necesario contabilizar fracciones de pulsos durante
la duracién de la prueba. Uno de los criterios
principales que debe considerarse en la estimacion
de incertidumbre de los resultados de calibracion, es
gue el conteo de pulsos del MVG no debe aportar
mas de un 0.01 % (API e ISO) a la incertidumbre total
del resultado de medida.

Aplicando alguna técnica convencional para
contabilizar pulsos del MVG, el contador
regularmente incrementa o decrementa un pulso en
el conteo total, independiente de la cantidad de
pulsos colectados. Esto resulta del hecho de que las
sefales de "inicio" y "paro" del “interruptor detector”
se producen al azar a lo largo del tren de pulsos del
medidor. Por ejemplo, si tenemos un medidor tipo
rotativo que genera 3 340.07 pulsos/m?3y tenemos un
volumen de 295.47 L en el PNFGC; sin la técnica
correcta, el MVG cuantifica 991 pulsos en lugar
990.2216, se estaria incrementando el volumen en
0.23 L del total contabilizado por el MVG.
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Latécnica de interpolacion de pulsos permite eliminar
el error por redondeo de las fracciones de los pulsos,
del MVG vy asi se puede reducir la incertidumbre a
valores menores de 0.025% , en conjunto con la
reduccion del tiempo de adquisicion de las sefiales
de presion y temperatura en todo el desplazamiento
de la campana aplicando nuevas arquitecturas de
programacion y procesamientos de datos para
incrementar la exactitud de medida, razén del trabajo
de mejoramiento que se realiza al PNFGC. Siendo
esta técnica mas efectiva cuando los MVG emiten
una sefal de pulsos con una resolucion burda.

2. DISENO Y DESARROLLO DEL ALGORITMO
DE DOBLE CRONOMETRIA PARA MVG,
ADQUISICION DE DATOS Y AUTOMATIZACION
DEL PNFGC

El desplazamiento vertical de la campana se mide
con un encoder lineal con resolucion de 1um y un
lector del generador de pulsos que se sujeta a las
guias de la campana sobre un dispositivo que tiene
la capacidad de alinearse con la trayectoria de la
campana. La frecuencia de trabajo del encoder es de
282 Hz a 68 kHz. Mientras que los MVG en el
intervalo de caudal de (2 a 160) m3/h, trabajan en un
una frecuencia promedio de 3 Hz a 573 Hz,
dependiendo del fabricante y del modelo del MVG.

Se instalaron en la estructura del PNFGC cinco
optoacopladores de ranura de alta precision, a una
distancia que relaciona un valor de volumen y una
bandera se fija en una de las guias de la campana.
Al desplazarse la campana, la bandera corta los
sensores y genera una sefial que marca el inicio y fin
de la prueba de calibracion.
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En funcién de la metodologia de la técnica de
interpolacién de pulsos se desarroll6 el algoritmo con
los cuatro casos que se pueden presentar al inicio y
fin de la prueba al corte de los sensores 6pticos v el
tren de pulsos del MVG.

La técnica de la doble cronometria requiere de dos
relojes y el tren de pulsos del MVG. El reloj: inicia con
el corte del primer sensor y se detendra con el corte
del segundo sensor. El relojz iniciara en seguida del
reloja y cuando se cumpla que el flanco del tren de
pulsos del MVG cambie su estado a alto; se detendra
después de que el reloj: pare y cuando se cumpla
gue el flanco del tren de pulsos del MVG cambie su
estado a alto. Los pulsos interpolados
correspondientes al MVG se obtienen aplicando la
ecuacion (1). Ademas de llevar la contabilizacién de
los relojes, se contabiliza los flancos de subida
correspondiente al tren de pulsos, tanto del patron
PNFGC como el del MVG, esta cuenta inicia y finaliza
al corte de los sensores 6pticos, observado en la Fig.
1. El algoritmo se programa usando un dispositivo
programable “FPGA”.

SENSOR
INICIO

SENSOR
FIN

TIEMPO 1

N
»

Pulsos FTBP-20

T

— —~— _/
FLANCOS DE SUBIDA
— g
Y Pulsos
FLANCOS DE
N TIEMPO 2 o
Fig. 1. Algoritmo doble cronometria.
tiempo, * flancos
PUISOSMBC — ( p 1 MVG) (1)

tiempo,

La programacion hibrida se realizé en tres niveles.
Computadora, chasis del NI CompactRio y FPGA.
Chasis, incluye programas como la adquisicion de
presion y temperatura, control de electrovalvulas.
Computadora, interfaz de usuario. FPGA, algoritmo
doble cronometria. Con esto un microprocesador se
combina con el dispositivo FPGA que esta conectado
a moédulos de entradas y salidas para que interactie
en todos los niveles de programacion.
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3. RESULTADOS
Se realizé la calibracién de un medidor de gas del tipo
rotativo G100, con un Kractor/(pulsos/m3) = 3 340.07,
empleando el patrén tipo campana. Los resultados
obtenidos a 160 m3h y 11 m3/h se muestran en la
tabla de resultados.

Tabla de resultados.

Cwva/puls Evve/ Cwmva/puls Evve/ Ei,DC/
0s % 0s % %
(Sin IP) (Con IP)
991 0.30 990.2216 0.22 0.08
989 0.21 988.0731 0.12 0.09

IP = Interpolacién de Pulsos

Cwmve = cantidad de pulsos en el MVG
Emve = error relativo del MVG

Esbc = error que se incurre al no usar IP
4.  DISCUSION

La memoria del FPGAs es reducida, no tienen el
ecosistema controlador y base del protocolo de
internet que tienen las arquitecturas de
microprocesador y Sistemas Operativos (SOs).
Ademas, los microprocesadores combinados con
SOs ofrecen la base para la estructura de archivos y
la comunicacién con periféricos usados por varias
tareas, como registrar datos en disco.
Desafortunadamente las tareas ejecutadas por el
microprocesador tienen una ejecucion muy diferente
en el FPGA. La importancia del uso de hardware
digital radica en que puede actualizar en campo de
forma sencilla y rapida, sin generar gastos.

5. CONCLUSIONES

1) Laimplementacion de la técnica de interpolacién
de pulsos usando FPGA se realiz6 de forma
exitosa en el PNFGC.

El método doble cronometria es una técnica de
interpolacion de pulsos fiable, que permite
contabilizar fracciones de pulsos del MVG,
aumentando la exactitud y disminuyendo el error
en aproximadamente 0.09%.

La contribucién a la incertidumbre total del
volumen colectado o error del MVG por la
medicion de pulsos del MVG por técnicas
convencionales normalmente es = 0.03% vy
empleando interpolacion de pulsos es < 0.01%.

2)

3)

Memorias del Simposio Metrologia 2016



Simposio de Metrologia 2016

19 al 23 de Septiembre de 2016

APLICACION DE UN DISENO ORTOGONAL PARA LA CALIBRACION DE
UN CONJUNTO DE PESAS DE 1 kg A 100 g

Alarcén, Hugo E., Becerra, Luis O.
Centro Nacional de Metrologia
km 4.5 Carretera a Los Cués, Municipio El Marqués, Qro. C.P. 76246 México
(442)2110500 al 3527 correo: halarcon@cenam.mx

Resumen: El presente trabajo estudia los métodos de subdivision para la diseminacién de la unidad de masa
el kilogramo. Se hace énfasis en el método ortogonal y se compara con el método Gauss Markov. Se realizaron
calibraciones, asi como el célculo de incertidumbre para ambos métodos.

1. INTRODUCCION

En metrologia de masa, el uso de los modelos de
subdivision/multiplicacién del kilogramo es una
necesidad ya que la trazabilidad de los valores de
masa hacia la definicion del kilogramo, es a través de
los prototipos de platino iridio de valor nominal 1 kg,
para el caso de México: el k21. Por lo tanto, para
generar la escala de masa, la calibraciéon de pesas
de los diferentes valores nominales desde 1 mg hasta
1 000 kg o mayores, se requiere comparar pesas de
igual valor nominal o una pesa contra un grupo de
pesas que en conjunto formen el mismo valor
nominal.

Este tipo de modelos de subdivisién/multiplicacion se
realizan mediante una serie de comparaciones que a
su vez generan un numero igual de ecuaciones,
donde las incAgnitas son los valores de masa de las
pesas (a excepcion de la pesa patrén involucrada).
Generalmente estos modelos se utilizan por
décadas, las cuales se dividen de la siguiente
manera: 1 kg a 100 g, 100 g a 10 g. etc.

El sistema de ecuaciones se resuelve para encontrar
los valores de masa de cada una de las pesas que
satisfacen la serie de comparaciones dentro de
ciertos criterios de ajuste, ya que en la mayoria de los
casos se Uutilizan sistemas de ecuaciones sobre
determinados.

La solucion de estos sistemas implica un mayor
ndimero de mediciones y uso de matematicas mas
complejas que para la calibracion de pesas por
comparacion una a una, sin embargo, debido a la
necesidad de generar la escala de masa a partir de 1
kg y a la posibilidad de obtener resultados confiables
al introducir patrones de verificacion, estos métodos
son recomendados para calibracion de pesas clase
OIML Ex1[1].
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En el presente trabajo se analiza principalmente el
método de subdivisibn ortogonal, del cual, se
comparan los resultados obtenidos con los
resultados del método de Gauss Markov.

2. METODO DE SUBDIVISION

2.1 Método ortogonal
Este método utiliza las ecuaciones (1) y (2) para una
matriz de disefio X especialmente elegida para
obtener valores no correlacionados en la matriz
varianza-covarianza.

B =X X)Xy, (1)
En donde los elementos del vector B, son los valores
de masa que se reportan como correcciones.

La matriz de varianza-covarianza se obtiene de la
siguiente expresion:

cov(B) = (X" X) to? (2)
La matriz de covarianza, ec. (2) contiene en la

diagonal principal las varianzas de las pesas y en los
demés elementos las covarianzas entre las pesas [2].

El método mencionado es tratado con mayor
profundidad en [3].

3. RESULTADOS

En este trabajo se presentaran los resultados de la
calibracion que comprende la década de pesada de
1 kg a 100 g para pesas de clase de exactitud E1. Los

cuales, se obtienen a través del método de
subdivision  Ortogonal; dichos resultados se
Memorias del Simposio Metrologia 2016



Simposio de Metrologia 2016

19 al 23 de Septiembre de 2016

comparan con los resultados obtenidos de los
calculos del método de subdivision Gauss Markov.

4. DISCUSION

Con relaciéon a los estimados de la masa de las
pesas, las diferencias entre los estimados de las
diferentes soluciones matriciales coinciden dentro
del valor de incertidumbre combinada de Ila
diferencia (error normalizado) a un nivel de
confianza de aproximadamente el 95 %.

Se desarrolla un analisis de la eficiencia de los
métodos de subdivision donde se hace énfasis en el
método Ortogonal, en el cual, se destacan sus
cualidades, asi como sus caracteristicas con
respecto a los diferentes modelos de subdivisién
[4,5].

5. CONCLUSIONES

En este trabajo se desarroll6 el método Ortogonal
para la comparacion directa contra los resultados que
se derivan del método de Gauss Markov, con el
objetivo de obtener las diferencias entre los métodos
de subdivisién mas comunes (como lo es GM) contra
uno de los métodos menos comunes (Ortogonal)
para este caso en referencia a calibraciéon de pesas
con clase de exactitud Ea.

Con los resultados de este trabajo, se pueden
apreciar las cualidades del método de subdivisién
Ortogonal. Asi como las ventajas y desventajas de la
aplicacién del mismo.
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COMPARISON OF TWO MODELS OF TABLE TOP WATT BALANCES

Luis Manuel Pefia Pérez!, Stephan Schlamminger?, Luis Omar Becerra Santiago?, Frank Seifert?, Shisong Li3,
Leon Chao? and Michael Liu?
1 Centro Nacional de Metrologia (CENAM)
km 4.5 Carretera a los Cués, Mpio. El Marqués, Querétaro — México.
(+52) 442-211-05-00 Ext. 3604, Ipena@cenam.mx
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Abstract: The watt balancet is an experiment that has been used for the upcoming redefinition of kilogram in
terms of the Planck, constant, h. The watt balances at several national metrology institutes perform at a 1 kg
level and the best ones have achieved relative standard uncertainties of a few parts in 108. This presentation
shows the design and improvements of two table top watt balance prototypes developed at NIST, intended to
measure up to 10 g with a relative standard uncertainty of 10-.

1. INTRODUCTION

In 2018, the unit of mass, the kilogram, will be
redefined in terms of an invariant of the nature [1], the
Planck constant, h. Two main projects are being
undertaken for this purpose: The Avogadro project
which relates the kilogram to the Avogadro constant
Na by determining the atoms contained in a 1 kg
mono-crystalline silicon sphere and, the watt balance
that would link the kilogram to h , by virtually equating
mechanical power to electromagnetic power. The
product of the Avogadro constant and the Planck
constant is very well known, via measurements of the
Rydberg constant. This means both methods can
ultimately be traced back to the Planck constant.

NIST, has built two prototypes of table top watt
balances and, in collaboration with CENAM, have
been tested and improved with the aim to achieve a
relative standard uncertainty of some parts in 10° at a
maximum load of 10 g. The target uncertainty was
based on the uncertainty required for calibration of
OIML weights [2]. For a 10 g Class E2 weight, the
standard uncertainty should be less or equalto 10
ug, i.e., u(m)/m=1x10%,

2. WATT BALANCE BASICS

The watt balance is a self-calibrating instrument
proposed by Kibble in 1976 [3]. This instrument uses
two measurement modes: the weighing mode (or
force mode) and the velocity mode. In the weighing
mode, the weight w (gravitational force) of a mass m
is counteracted by an upward electromagnetic force
produced by an electrical current | circulating in a coil

with wire length L immersed in a magnetic field with
flux density B perpendicular to the direction of the
current. The electrical current can easily be measured
to high precision by passing it through a well-known
resistor R and by measuring the voltage drop Uy
across it. The measurement model is:

U

w=mg =BLI =BL 1)

In order to avoid the complexity of measuring to high
accuracy the length of the wire L, the second
measurement mode, i.e., velocity mode, is
performed. The geometric factor BL in equation (1)
can be obtained by measuring the voltage U, induced
in the same coil as it is moved in the magnetic field
along its vertical axis at a constant velocity v. The
symmetry in Maxwell’'s equations is such that the
guotient of the induced voltage to velocity is equal to
the geometric factor, so:

)

By combining equations (1) and (2) the watt balance
equation is obtained:

mgv =U, | (3)
The mechanical power to move the mass vertically in
a gravitational field at a given velocity is equal to the
electrical power. The unit of power in the Sl is the
watt, hence the name of this experiment.

t Recently, the International Committee for Units (CCU) has renamed the watt balance for the Kibble balance, in honor

of his inventor, Dr. Brian Kibble (1938 — 2016).
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3. TABLE TOP WATT BALANCE MODELS

Two prototypes of table top watt balances (TTWB)
were developed with different mechanical designs but
capable to perform the two measurement modes
described above.

3.1. Seismometer TTWB

The seismometer watt balance was inspired by [4].
The CAD drawing of this model is shown in Figure 1.

The significant difference of this balance is that the
permanent magnet is moved instead of the coil.

Optical Mirror Diaphragm
/ Mass Pan Mein | Flexure
Magnet o
g h S\\\::cw
Coil Form
Magnet —_ =
S Coil Form
Diaphragm 4 —— Optical Mirror
Flexure
M —__Interferometry
5° Mirror Aperture
Mount Assembly

Fig. 1. CAD drawing of the seismometer TTWB.
3.2. Beam Balance TTWB

Figure 2 illustrates the CAD drawing of the Beam
balance TTWB model.

Counter Mass Assembly — & PoSiREnEy iy

i, Low Carbon Steel Magnet Case
2 g
Jewel Bearings — =

s
=

Angle Encoder
Main Magnet

Fig. 2. CAD drawing of the beam balance TTWB.

4, DISCUSSION

Both balances were built at NIST and we collected
some experience using the balance to weigh masses.
The following table shows the pros and cons of both
TTWB models:
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Large BL NO YES
High speed YES NO
Long travel range NO YES
E)i/gs]?eresism echanica! NO YES
High sensitivity YES YES
Eccentric load error YES NO
Compact design YES NO
Easy assembly YES NO
Innovative idea YES NO

Table 1. Comparison chart of the two TTWB models

5. CONCLUSIONS AND FUTURE WORK

All the test and improvements so far of both TTWB
models were focused on minimizing type A
uncertainty. Type B uncertainty should be study in the
future. This instrument could be used in mass
measurements for industrial application with direct
traceability to h.
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DETECCION Y MEDICION DE LA FRECUENCIA DE CORRIMIENTO
(Frecuencia Offset) EN EL PEINE DE FRECUENCIAS OPTICAS DEL CENAM

Ricardo Gutierrez-Gomez?, Sergio Lopez-Lopez?
1Centro de Investigacién y de Estudios Avanzados de IPN, Unidad Querétaro
Libramiento Norponiente #2000, Fracc. Real de Juriquilla. C.P. 76230
2Centro Nacional de Metrologia
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Resumen: En los Ultimos meses se ha tenido un avance importante en la implementacién de mejoras al Patron
Nacional de Frecuencias Opticas (PNFO) que se ha desarrollado en el CENAM. Entre estas mejoras destacan
la generacién del supercontinuo ensanchado a mas de una octava por medio de una fibra encapsulada y el
desarrollo de un interferémetro que permite el acople temporal y espacial de dos pulsos ultracortos
provenientes de las regiones de frecuencias altas y bajas del peine, respectivamente, ambas mejoras permiten
detectar y medir de manera eficiente la frecuencia de corrimiento del PNFO.

1. INTRODUCCION 2. MEDICION DE LA FRECUENCIA DE
CORRIMIENTO POR EL METODO DE

En el Centro Nacional de Metrologia de México, se AUTORREFERENCIA

han desarrollado dos peines de frecuencias épticas,

gue constituyen la base del Patron Nacional de Ya se ha descrito en diversas publicaciones [1,2] que

Frecuencias Opticas. El primer peine denominado la ecuacion que determina la frecuencia de emision

FC-1 opera con una frecuencia de repeticion de 840 de uno de los modos del peine de frecuencias

MHz, mientras el segundo peine, FC-2, opera a una Opticas esta dado por:

frecuencia 1.149 GHZ, en ambos peines el ancho

temporal de los pulsos generados, se estima Vp=nf+f, 1)

alrededor de 20 fs. En los Udltimos meses se han

realizado mejoras sustanciales al FC-2, entre estas Donde f, es la frecuencia de repeticion del peine, f,

mejoras se destaca la generacién del supercontinuo es la frecuencia de corrimiento del peine y n es un

por medio de una fibra éptica encapsulada de namero entero del orden entre 106 y 107 dependiendo

microestructura, la cual alineada de manera correcta, de la frecuencia de repeticion del peine.

previene dafios por sobrecalentamiento en la fibra,

esto evita la necesidad de corte de los extremos de 2.1. Origen de lafrecuencia de corrimiento

la fibra constantemente. Por otro lado, se ha

implementado un interferémetro que permite acoplar De [3] se establece que el origen de la frecuencia de

espacial y temporalmente dos pulsos de Iluz corrimiento es la diferencia que existe entre los

provenientes de las regiones de baja y alta frecuencia promedios de las velocidades de fase y de grupo de

respectivamente. Estas dos importantes mejoras en los pulsos generados dentro de la cavidad del laser

el PNFO, permiten de manera eficiente la deteccion de pulsos ultra cortos, en este sentido la frecuencia

y medicion de la frecuencia de corrimiento del FC-2 de corrimiento esta dada por :

por el método de autorreferencia. En el presente

trabajo se presentan los avances obtenidos en la f =w_m(1_ 2 ) @)

medicién y control de la frecuencia de corrimiento del 0 Vp(wm)

FC-2. En la seccion 2 se presenta un resumen del

origen fisico de la frecuencia de corrimiento, asi Donde 7,es el promedio de la velocidad de grupo del

como la técnica de autorrefrencia del peine para pulso y v, (wy,) el promedio de la velocidad de fase.

2

medir dicha frecuencia, en la seccién 3 se describe el De esta Ultima ecuacién se observa que f, es
desarrollo experimental asi como los resultados independiente de n, es decir, es com(n a todos los
obtenidos, en la seccion 4 damos algunas modos, pero principalmente su origen se debe a la
conclusiones y propuestas de trabajo a futuro. diferencia entre los promedios de las velocidades de

fase y de grupo dentro del pulso.
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2.2. Medicién y control de la frecuencia de
corrimiento.

La medicion de la frecuencia de corrimiento a partir
del método de autorreferencia, en la teoria resulta
muy sencillo, basta con doblar en frecuencia un
diente del peine de baja frecuencia y compararlo con
otro diente del mismo peine a una frecuencia alta
cercana al doblado, tal como se muestra en la figura
1. La diferencia de ambas frecuencias nos da la
frecuencia de corrimiento. Sin embargo en la practica
esto no es tan sencillo. Lo primero que se debe de
garantizar, es tener un peine de frecuencias lo
suficientemente ancho que garantice que exista
simultaneamente la emisién de una frecuencia baja
(rojo) y su doble (azul) (ensanchamiento a una
octava). El segundo requisito, es que se pueda hacer
una mezcla heterodina con dos pulsos ultra cortos de
luz, el reto es hacer coincidir espacial Yy
temporalmente los dos pulsos de luz.

-l‘i I “llhl-
I_x.Z_J

nf+ /1,
S
l 2nf,+ 1,

1o
Fig 1. Autorreferencia del peine. Se dobla la
frecuencia de la region baja del peine y se mezcla
con la regién alta para obtener la frecuencia de
corrimiento f,

(v)

v

2nf.+ 21,

3. RESULTADOS

Las exigencias antes mencionadas, necesarias
poder detectar y medir la frecuencia de corrimiento
se han logrado cumplir para el FC-2. EIl
ensanchamiento de espectro de emision por medio
de una fibra 6ptica encapsulada de microestructura
del FC-2, se presenta en la figura 2, se puede
apreciar que se obtiene una emisién que abarca una
octava de frecuencias Opticas, la linea punteada es
la emisién después del doblado de frecuencia de una
regién baja del peine. Se puede observar que esta
emision estd dentro del espectro del piene de
frecuencias por lo que es factible usar el método de
autorreferencia para encontrar la frecuencia f,.
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750 800

Fig 2. Ensanchamiento de la emisién de pulsos
ultracortos a mas de una octava, lo que permite usar
la técnica de autorreferencia para obtener la
frecuencia fo.

Por otro lado la mezcla heterodina se obtiene por
medio de un interferémetro disefiado y construido en
el laboratorio del PNFO, el resultado de la frecuencia
de la mezcla que es igual a la frecuencia de
corrimiento f,, se muestra en la figura 3.

0.21

0.22 0.23 0.24

Frecuencia/ GHz

0.25 0.26 0.27 0.28 0.29 0.3

4. CONCLUSIONES

Como resultado de las mejoras implementadas al
PNFO del CENAM se ha logrado detectar y medir
eficientemente la frecuencia de corrimiento del peine
FC-2 del PNFO del CENAM, el siguiente paso es
tener el control de esta frecuencia y amarrarla en fase
al Patrén Nacional de Tiempo, por medio de un lazo
de amarre del tipo PID..
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Abstract: Laser frequency stabilization by Ultra-Low Expansion (ULE) optical cavities is a recent strategy to
create ultra-stable oscillators, which are fundamental, among other applications, for the new atomic clocks
generation based on optical transitions. In this work we describe the implementation process of an ultra-stable
oscillator using a Fabry-Pérot cavity made of ULE glass and an Extended Cavity Diode Laser (ECDL). In order
to elucidate the stability limit of the ultra-stable laser (USL), time variations of the frequency difference between

it and the most probable transition of the 133Cs D2 line (

Transfer (MT) spectroscopy.
1. INTRODUCTION

State-of-the-art laser stabilization usually involves
phase-locking to a single mode of a passive ultra-
stable Fabry-Pérot (FP) cavity. That has allowed a
vertiginous advance of the optical clocks during the
past three decades and that, in turn, has motivated
an international debate about the need to redefine the
second in terms of an atomic transition in the optical
region in order to take advantage of such a grade of
stability and accuracy [1]. In this context,
spectroscopy has become a valuable tool not only for
the study of atomic structure, but also for the
construction of extremely stable frequency
references [2].

Additionally, there are a variety of fundamental
physics tests that could be implemented as
application of ultra-stable and accurate optical
frequencies to increase our understanding of different
principles of nature, which remains unexplored.

2. EXPERIMENTAL DETAILS

The experiment started with a laser coupled to an
Ultra-Low Expansion (ULE) cavity to produce an
ultra-stable optical frequency. The master laser is a
commercial AlGaAs, which is an Extended Cavity
Diode Laser (ECDL) equipped with a low loss
interference filter, 852 nm wavelength (near to Cs-
133’s D2 line) and 20 kHz linewidth. Additionally, a
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6°s), F =4>—>‘62 Py F‘=5>) are characterized using Modulation

commercial optical FP cavity made of ULE glass is
used. The cavity has a free spectral range of 1.49
GHz and a linewidth less than 2.3 kHz. In order to
stabilize the ECDL to the optical cavity, the Pound-
Drever Hall technique is used [3]. Then, as shown in
figure 1, the USL is used to monitor the most probable

transition of the 13Cs D line (b5, F=4)/6'p,,. F=5))

using an Acousto-Optical Modulator (AOMy) in cat’s
eye configuration [4], so the laser beam is “re-locked”
to the cesium D2 line using Modulation Transfer
spectroscopy [5]. To avoid magnetic interferences
from external fields, the cesium cell is located inside
a double-layered m-metal magnetic shield.

Variations of frequency fed into the AOM: are
measured to monitor the time variations of the

frequency difference n, .-, =2RF,. Due to the
fact that 1,4 is an ultra-stable frequency, the
variations of RF, allow us to measure the short-term
stability of the 17, , optical frequency (ov, s ~ 20RF,)

. The factor of 2 is associated to the double-pass
configuration used. The measurements were taken
using an external trigger signal, which is sent to
frequency counter each second, and the frequency
reading is sent to a PC.
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Fig. 1. Setup to measure frequency variations
between v, and v, ;. Red solid lines represent

laser's light and black dashed lines represent
electrical connections. PBS: polarizing beamsplitter;
M: mirror; A/2: half-wave plate; A/4: quarter-wave
plate; L: lens; AOM: acousto-optical modulator; SLF:
servo loop filter. A. Frequency differences between
n,n,andn, ..

3. RESULTS
In figure 2, the stability data of the frequency
difference n, - n,, are presented for different

averaging times. That stability result is compared with
data stabilities of standard and high performance
commercial cesium clocks [6]. For averaging times
smaller than 20 s, the relative stability of the USL vs.
133Cs MT spectroscopy is better than high
performance commercial Cs clock’s and for times
smaller than 90 s, the USL oscillator present a better
stability in comparison with a standard commercial Cs
clock.

Although the optical cavity has features of high
quality, such properties are not perfectly time
invariant. Even when the frequency stability is
brought to practical limits; there are slightly variations
(tenths of kHz) in the resonance frequency observed
in long periods of time. Also, the stability is degraded
due to misalignments in the spectroscopy
experiment. It is important to highlight that the
measurements were taken in intervals of 1 s during
30 min. In consequence, the stability calculations are
degraded as the averaging times increase due to the
less quantity of information available to perform the
AVAR calculations.

5. CONCLUSIONS

The stability results of the USL respect to the most
probable transition of the 33Cs D: line presented in
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this work are better that high performance
commercial Cs clocks for short averaging times
(smaller than 20 s).

Allan Deviation

10"+

— B — Standard Commercial Cs Clock
— % — High Performance Commercial Cs Clock|

—e—v -
Vs~ Vas *

1 10 1(I)0
Averaging Time (s)

T
1000

Fig. 2. Allan deviation corresponding with frequency
difference n g - n, .. As reference the stability

results reported [6] for commercial (standard and
high performance) Cs clocks are plotted.
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FORMA DEL ESPECTRO DE MASA EN UN ESPECTROMETRO TIPO TOF
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Resumen: Este trabajo tiene como objetivo mostrar las variables que afectan la sefial de masa de un
espectrometro de masas por tempo de vuelo, conocer sus limitaciones y, posteriormente, poder predecir el
funcionamiento de la espectroscopia de coincidencia ion-ion. El trabajo busca prever numéricamente las
variables de trabajo que afectan mayoritariamente su funcionamiento.

1. INTRODUCCION
Principio de funcionamiento del espectrometro TOF.

Una poblacién de iones moviéndose en una dada
direccion, acelerada por campos eléctricos
constantes, tiene distribuciones de masa, las cuales
tendran una distribucion de velocidad inversamente
proporcional a raiz de la relacion masa-carga (m/z)

[11.

Los iones analizados en este trabajo fueron
producidos o con un cafén de electrones o con luz
sincrotron. Una vez producido el ion, la molécula o
atomo libera un electron. El par electron-ion es
acelerado en direcciones opuestas con potenciales
positivos para los electrones y negativos para los
iones, respectivamente. El electrén, siendo mas leve,
llega primero al detector de electrones, iniciando la
medida de tiempo. Cuando el ion alcanza o detector,
la medida de tiempo es finalizada y el tiempo que el
ion llevé para recorrer el tubo de vuelo es computado
y la informacién almacenada en una placa de dados.

Wiley e McLaren desarrollaron [2] un espectrometro
con dos regiones de aceleracién. El desarrollo
propuesto consigue focalizar, en tiempo, iones que
fueron formados en puntos diferentes de la regién de
ionizacion. Esto fue conseguido por medio
maximizacion de la resolucion, obteniendo una
relacion de campos oOptima en las condiciones de
disefo.

A continuaciéon, seran presentadas algunas
ecuaciones desarrolladas por Maciel [3] con la
finalidad didactica, ya que, posteriormente, sera
realizado un analisis de incertidumbre en ellas.
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2. ECUACIONES DE TIEMPO DE VUELO EN
EL ESPECTROMETRO

Tiempo de vuelo en la primera regién de aceleracion

(ds):
f 2q Vs
—Vox + (vgx + qu ds)

¥
msS

t1=

Con vy, = v, cos 8 la velocidad en la direccion del eje
del espectrémetro (m/s).

Donde q es la carga en (C);

Vs el potencial eléctrico en la primera region s (V);

m la massa en (kg);

ds la distancia de la primera region de aceleracion al
punto de ionizacién en (m). Esta distancia, aunque es
fija depende del angulo con que el idn es expulsado

en la explosion Coulombiana. Finalmente S=2ds.

Tiempo de vuelo en la segunda region de aceleracion
(ds):

2qV, 2qV, . . 2
_J(v§x+mq§s s)+\/v§x+mq§sds+mqu
fa= qVy
md

Donde
V4 el potencial eléctrico en la segunda region s (V);

d es la longitud de la segunda regién de aceleracion

(m)
Tiempo en tubo de Drift (D):

_ D
tp =~ con
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2qV; 2q
Vp = \/Uéx + E?ds +EV(1
Siendo Vay D el potencial y la distancia del tubo de
Drift respectivamente.

Estimacion del tiempo de vuelo (TOF) en un sistema
tipo Wiley & McLaren

En el sistema de estudio, el espectrometro esta
dividido en 3 secciones de extraccién. El tempo total
serd la suma de los tiempos de las tres regiones:

TOF=t1+t2+t3
3. RESULTADOS

Para analizar el comportamiento de la largura de pico
tedrico del espectrometro se realizd un analisis por
Monte Carlo para cada una de las variables que
conforman el modelo. La tabla 1.1 expone los valores
utilizados para el calculo.

Tabla 1.1. Distribuciones asumidas para cada uno
de los parametros para la ecuacion de tiempo de

vuelo.

Variable Distribucién Variacion

vox (m/s) Normal (0, 200)

Vs (V) Uniforme [199, 201]

ds (m) Uniforme [0,00715,
00735]

S (m) Uniforme [0.01449,
0.01451]

Va (V) Uniforme [189,187]

d (m) Uniforme [0.0152,
0.0148]

D (m) Uniforme [0,1239,
0.1241]

q (C) 1.6021x10-19

m (kg) 2,24x10-26

A partir del calculo de Monte Carlo se obtuvo un
ancho de pico de 4.89 10-9 segundos (4.9 ns). A
seguir, en la Figura 1.1, se observa el
comportamiento del pico tedrico para las condiciones
dadas. Se puede observar la Gaussiana en rojo
ajustada con los parametros calculados.

Como ejemplo, con el objetivo obtener funciones
diferentes de salida. Variando el potencial en la
regién de extraccion Vs 4 V durante la adquisicién
del espectro es posible observar la mudanza de
forma del pico(idem &ngulos de explosién).
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Fig. 1.1. Ancho del pico de masa, calculado por
medio de Monte Carlo.
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Fig. 1.2. Ancho del pico de masa, calculado por
Monte Carlo, variando el potencial Vs 4 V con
relacion al calculo inicial.

4. CONCLUSIONES

Este resultado tiene la relevancia que permite una
primera  aproximacion a las  explosiones
Coulombianas. Este resultado permite indagar la
relacién entre la largura del pico de masa con los
mecanismos de fragmentacion.
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ESTUDIO DE LA DISTRIBUCION DE DENSIDAD EN EL SENO DE UN
DENSIMETRO DE TUBO VIBRANTE MEDIANTE SIMULACION POR
ELEMENTOS FINITOS CON INTERACCION FLUIDO — ESTRUCTURA,;
CASO DEL ETANO EN LA REGION CRITICA

R. P. Mendo, C. Bouchot* y B. S. Noyola
Instituto Politécnico Nacional
ESIQIE, UPALM, Zacatenco. C.P. 07738, México D.F.
* Contacto: cbouchot@ipn.mx

Resumen: Se establecen metodologias para analizar el comportamiento dindmico de un fluido colocado en un
densimetro de tubo vibrante. El objetivo es aportar informacién sobre errores sistematicos observados en
mediciones alrededor del punto critico gas — liquido, con base en mediciones disponibles para el etano. La
metodologia utiliza modelado por elemento finito con interaccion fluido — estructura. Se hallaron flujos
inducidos, en el fluido, por el movimiento del tubo y fluctuaciones en los campos de presién y densidad
correlacionados en la ecuacion de estado. Se presentan las primeras cuantificaciones de esas fluctuaciones.

1. INTRODUCCION

Entre los métodos experimentales para medir la
densidad se encuentra el Densimetro de Tubo
vibrante, DTV que proporciona rapidez y precision en
la medicién de densidad. Los modelos de calibracion
actuales presentan resultados satisfac-torios en
liquidos a alta presién [1].

La determinacién de densidades con el DTV
presenta, en los casos de vapores y gases a baja
presion y gas en la regién critica, mayores
incertidumbres con respecto a métodos primarios
basados en el principio de Arquimedes [2]. Esas
incertidumbres se relacionan con mayores tiempos
de estabilidad del periodo de vibracion a T y P fijas
[3]. En regiones criticas se observan desviaciones
hasta 0.5% en densidad en comparacion con datos
reportados en la literatura [4].

Se tienen modelos de medicién y calibracién para los
DTV, que producen resultados precisos para liquidos
poco viscosos. El problema con gases criticos o
diluidos se puede relacionar con la precision de las
mediciones de T o P, pero esas imprecisiones no
explican totalmente la magnitud de los errores. Otras
hipétesis han sido avanzadas, por ejemplo, posibles
variaciones en la inercia del tubo debido a gradientes
de densidad dentro del DTV [5, 6], que implicaria que

el modelo masa resorte tradicional tenga
limitaciones.
De alli surge la necesidad de implementar

metodologias que permitan analizar cambios en el
funcionamiento “normal” del DTV, con ciertos fluidos
colocados en su interior, y cuantificar el error que
esos introducen en la determinacion de la densidad.
Los DTV son hechos con tubos diminutos que no
permiten ni estudios visuales ni directos de lo que
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sucede adentro. Por eso se plantea realizar estudios,
basados en simulacion matemética, que reproduzcan
los fendbmenos involucrados en la interaccion entre el
fluido y la estructura del DTV.

2. DESARROLLO DE LAS SIMULACIONES

Aprovechando las herramientas disponibles de
analisis por elemento finito (ELMER), se
implementaron simulaciones de tipo “multifisica”
(Elasticidad lineal + Dinamica de fluidos). Para tomar
en cuenta la interaccion fluido — estructura en el DTV,
se establece que la estructura (tubo) sigue la Ley de
Hooke para elasticidad lineal. EI comportamiento del
fluido se representa por medio de las ecuaciones de
Navier - Stokes. El esfuerzo dentro del tubo esta
ejercido por la presion en el fluido a nivel de la interfaz
y sirve de acoplamiento al igual que la velocidad de
la estructura funge como condicion frontera para las
ecuaciones de Navier — Stokes a la interfaz.

Se realizaron dos tipos de simulaciones, estatica y
dindmica. En la simulacién estética el DTV contiene
un mallado coherente a la interfaz para el fluido en su
interior. La deformacion obtenida en el tubo es similar
a la de estudios anteriores donde se obtenia por
medio de la aplicacion de un esfuerzo superficial
efectivo en el interior del tubo [7]. Para la simulacion
dinamica del DTV vacio se llevo a cabo un ajuste de
las propiedades fisicas del material de los
aditamentos del tubo para representar los datos
experimentales del periodo de vibracion a vacio. Las
propiedades fisicas del tubo no fueron modificadas y
se tomaron de [7].

La simulacion de la vibracién del tubo se basa sobre
en la estructura deformada por la presién interna y
con un mallado representativo de un fluido en su
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interior. Se aplica una condicion frontera sinusoidal
sobre el mallado del tubo que induce un movimiento
armoénico periédico de frecuencia conocida a nivel
experimental. La amplitud de vibracién se mantiene
constante en las simulaciones como en los
experimentos reales en el DTV DMA 512P de Anton
Paar disponible.

3. RESULTADOS y DISCUSION

La informacion obtenida de las simulaciones incluye
la deformacién de la estructura debido al movimiento
del tubo, a la presion interna y a la dilatacion térmica.
Se hallaron evidencias de fluctuaciones significativas
en los campos de presion, densidad y velocidad en
ciertas circunstancias. Para el caso del etano critico,
donde la presién y la densidad estan relacionados
por la ecuacion de estado de referencia actual [7], se
pueden visualizar variaciones en la distribucion de
densidad respecto al valor nominal que corresponde
a las condiciones de T y P definidas, del orden de
varias unidades en kg/m3. Por ejemplo, a 48.72 bar y
32.19 °C la densidad nominal es de 189.25 kg/m3y
La Figura 1 muestra contornos marcados de
fluctuacién respecto a ese valor, para diversos
tiempos de simulacion.

Fig. 1. Iso-contornos de fluctuacién en densidad
del etano critico. Desplazamientos
aumentados 50 veces.

Se obtuvieron variaciones de la densidad en el
dominio fluido con intervalos de hasta + 2.4 kg/m3
capaces de modificar sensiblemente la inercia del
sistema vibrante. Para poder cuantificar ese efecto,
se elaboran gréficos de la distribucion global de los
datos de densidad obtenidos a lo largo del tubo a
diversos tiempos dentro de un periodo de vibracion
del tubo. La Figura 2 muestra claramente como
cambia la distribucion de densidad global en el
tiempo durante el movimiento del tubo.
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4. CONCLUSIONES

Simulaciones multi-fisicas muestran distribuciones
no uniformes de la densidad en el interior de un DTV
lleno con etano critico. Existen fluctuaciones de
densidad capaces de modificar la inercia del sistema
e introducir un error sistematico en la medicién de
densidad. Se aporta una nueva perspectiva sobre la
problematica del incremento de la incertidumbre en
mediciones de la densidad en la cercania de un punto
critico.
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DESIGN OF A DIGITALLY ASSISTED BRIDGE FOR COMPARING FOUR-
TERMINAL IMPEDANCES
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km 4.5 Carretera a Los Cués, Municipio El Marqués, Qro. C.P. 76246 México
Tel. +52 442 211 05 00 (3361), apacheco@cenam.mx

Abstract: With the goal of establish the ohm-farad traceability chain at CENAM, it is being developed a Digitally
Assisted Bridge for Comparing Four-Terminal Impedances. This paper exposes the main parts of the bridge
and presents the model which describes the on balance bridge impedances ratio. The advantages against

Classic Impedance Bridges are discussed.

1. INTRODUCTION

The Digitally Assisted Impedance Bridge (DAIB)
under development at CENAM is a measurement
system that compares two impedance standards at
1.1 and 10:1 ratios. This kind of bridge combines the
accuracy of an Inductive Voltage Divider (IVD), which
provides the reference ratio of the bridge [1], and the
versatility of the Programmable Sinewave
Synthesizer (PSS) to provide balance signals to the
bridge [2].

For many years, Classic Impedance Bridges have
been designed using complex networks of passive
electromagnetic devices (IVD, resistance decades,
capacitance boxes, etc.), performing the most
accurate impedance ratio measurements [3]. The
introduction of PSS allows to perform an automatic
bridge balance in a short time allowing to use the
bridge on a wide range of frequency and reducing
construction costs.

At CENAM, itis necessary to establish the traceability
chain between the ohm and the farad. With the DAIB
it will be possible to calibrate individually two 100 kQ
resistors using as reference standard a 10 kQ
Calculable Resistor constructed at CENAM [4] at a
frequency of 1592 Hz. These resistors will be used in
a Quadrature Bridge at 1592 Hz to calibrate two 1 nF
standard capacitors [2]. Because the Calculable
Resistor is calibrated with traceability to the Quantum
Hall Resistance (QHR) then the capacitance
calibration will be traced to the QHR also.

2. DESCRIPTION OF THE
ASSISTED IMPEDANCE BRIDGE

DIGITALLY

The main difference between a Classic Impedance
Bridge and a DAIB is the use of PSS to introduce
signals to balance the bridge instead of networks of
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passive electromagnetic devices. The PSS is
controlled by a PC program which can adjust the
phase and amplitude of the signals, which varies the
in-phase and quadrature components of the bridge
balance signals automatically. The PSS also provide
the reference signal of the Bridge.

Figure 1 shows a simplified diagram of the Bridge,
which consists of five voltage signals from the PSS
(Va, Vb, Vc, Vd and V), injection transformers (Tp, Te,
Tq and Ty), impedances to be compared (Rx and Rs),
detection transformers (T, Tz and Ta4), a null detector
to measure four balance nodes (ni, nz, n3 and ns), a
power supply transformer T, a Kelvin Inductive
Divider Tx and an IVD (T)). Furthermore, coaxial
chokes are distributed on each loop of the bridge to
suppress magnetic coupling and ground loops.

T, - @T,

Fig. 1. Scheme of the Digitally Assisted Impedance
Bridge in a 10:1configuration.

2.1. Description of the Bridge

The voltage signal V, from the PSS give the reference
signal to the bridge and supply current to the
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transformer T,. The transformer T, is a two stage IVD
that generates the ratio of the bridge, and it is
powered directly by T,. The high potential taps of the
resistance standards are connected to the ends taps
of Ty, the high current taps are connected to Ty, the
low currents taps are connected together and the low
potential taps of the impedances are connected to the
ends taps of the Kelvin Inductive Divider Ty. This
divider together with the voltage signal V4 and the
injection transformer Tq, provide the main balance of
the bridge and avoid the drop of potential of the low
current taps of the impedances. The four pair
impedance conditions [3] are achieved applying
voltage signals with V, and V. by means of the
injections transformers Ty and T¢, and measuring the
currents of the potential leads of the bridge through
the null detector and the detection transformers T,
and Ts. The Wagner balance [3] is achieved by the
introductions of a voltage signal on the reference
ground node of the bridge by means of V,, and Ty, and
measuring cero current in the reference node of T, by
the null detector. The main balance is measured by
the detection transformer T4 and the null detector.

At this point, it can be seen that for each balance
measure node, there is one voltage signal that
balances the node: Vg for n4, Vy for ny, V¢ for nz and Vy,
for n1. Each of these balances is performed though a
PC program adjusting the amplitude and phase of the

PSS signals in function of the null detector
measurements.
2.2. Model of the Bridge

The model that describes the impedance ratio of the
bridge is in function of the type of impedances to be
measured. For now, the bridge aims to measure
resistance ratios. Equation 1 expresses the
calibration value of resistance Ry when the bridge is
on balance.

D 1

R, =Re———
X S Rg (nd
1-D 1+%(A—jcos (Hd-ﬁa))

1)

where Rs is the value of the reference standard, D is
the complex ratio of Ty, n is the number of windings of
the injection transformer T,, Aq and & are the
amplitude and phase of the voltage signal V4, and Aa
and 6, are the amplitude and phase of the voltage
signal Va.
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3. DISCUTION AND FUTURE WORK

With the DAIB is expected the calibration of 100 kQ
resistors at a frequency of 1592 Hz with an
uncertainty lower than 50 nQ/Q. This uncertainty can
be achieve thanks to the performance of T, [1];
however, the use of this kind of passive
electromagnetic devices limits the frequency scope of
the bridge in the 10:1 ratio measurements because
the 10:1 error of T, depends on the frequency. So,
the calibration of T, at 1592 Hz has to be done in order
to establish the ohm-farad traceability chain. The
Classic IVD Calibration Systems requires expensive
complex networks of electromagnetic devices and an
experienced metrologist to perform the long time
measurements, at only one frequency. For this
reason, it has been considered to develop a Digitally
Assisted IVD Calibration System using the PSS. This
may allow performing the VD calibration
automatically and at many frequencies in the audio
range.

4. CONCLUSIONS

The design of a DAIB, the model for a resistance
calibration, advantages and disadvantages of the
bridge have been exposed. This bridge will be used
to calibrate a 100 kQ resistor at a frequency of 1592
Hz in order to get the ohm-farad traceability chain.
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INTERVALO VISIBLE DEL ESPECTRO
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Resumen: El creciente uso de sensores de fibra éptica de plastico (POF) en la industria necesita métodos de
calibracion adecuados para los equipos de medida usados. En este trabajo se presenta una técnica de
calibracion de patrones secundarios de potencia éptica para fibras opticas en el VIS-NIR con incertidumbre
menor del 1,1%. Se calibra y considera el disefio de radiometros de esfera integradora para fibras opticas. El
trabajo analiza su versatilidad y los errores posibles que se pueden cometer en la diseminacion de las escalas
de medida de potencia Optica en fibras de plastico y silice en VIS-NIR.

1. INTRODUCCION

Las POF son fibras épticas de nlcleo y revestimiento
poliméricos (PMMA) que, aunque con mayores
pérdidas en la propagacién y menor capacidad de
transmision de datos que las comunes de vidrio, son
mas robustas y permiten soluciones mas baratas.
Las POF se presentan con diversas geometrias,
diametros de nudcleo y revestimiento, apertura
numeérica (AN) y comportamiento modal, que impiden
el uso de los tradicionales métodos de calibraciéon
usados en los laboratorios de metrologia
(comparacién con patrones épticos en aire), por la
dificultad de reproducir todas las posibles
combinaciones. Los radibmetros de esfera
integradora han demostrado ser una buena solucién,
gue elimina en gran parte muchos de estos
problemas [1] y [2], por lo que se usan en los
laboratorios nacionales en calibracion de medidores
de potencia en fibras.

En este trabajo se presentan los resultados de la
calibracion de un radiémetro de esfera integradora
comercial a las longitudes de onda de 633 nm,
660 nm, 780 nm y 850 nm. En particular, a la A de
850 nm se realiza un estudio de la validez de los
resultados de la calibracién segun la geometria de
fabricacion del radiémetro de esfera, la AN de las
fiboras usadas y su comportamiento, tanto
monomodal como multimodal.

2. DESCRIPCION DE LA TECNICA DE

CALIBRACION

La calibracion absoluta de medidores de potencia
Optica para fibras se realiza por comparacion directa
entre la potencia detectada por un radiometro
piroeléctrico eléctricamente calibrado (ECPR) y la
sefial producida por el medidor bajo prueba. La
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evaluacion de las incertidumbres en el factor de
calibracién del ECPR se calcula de la medida precisa
de los parametros 6pticos y eléctricos que afectan al
funcionamiento de este tipo de radibmetro [3]. Para
nuestro ECPR el factor de calibrado se ha estimado
en +0,9988 + 0,0076 a 633 nm (destacar que la
incertidumbre relativa <1 %). Este factor de calibrado
es constante dentro de este nivel de incertidumbre en
el intervalo entre 400 nm y 1000 nm, lo que hace este
tipo de radiometro muy util en la calibracion de
elementos de medida bajo condiciones no
controladas. La calibracion se realiza intercambiando
el conector de fibra Optica entre el ECPR de
referencia y el medidor de potencia bajo prueba. La
bondad de esta técnica es que se puede medir
cualquier combinacion de fibra y laser por la
respuesta plana y muy eficiente del ECPR en estas
longitudes de onda

3. RESULTADOS Y DISCUSION

Se ha aplicado esta técnica a la calibracion de dos
esferas integradoras a A= 850 nm utilizando
diferentes tipos de fibras (de vidrio y plastico,
monomodo —SM- y multimodo —MM-, de diferentes
aperturas numeéricas). Se ha usado una esfera
integradora de espectralon de 2” de diametro interior,
con un detector de Si y uno de InGaAs colocados en
angulo recto entre ellos y con la entrada de luz, que
tiene 3 mm de didmetro de forma que la AN es igual
a 0,27. El segundo, es un radiémetro de esfera
comercial de diametro interior de 1” del mismo
material con un detector de Si, colocado sobre la
misma superficie de la esfera y con una apertura de
entrada 5 mm de diametro a 90 grados del detector.
Ambos radiémetros de esfera disponen de
conectores para fibra optica.
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Primeramente, la técnica fue aplicada a la calibracion
del radiémetro de esfera integradora comercial a
diferentes A, estableciéndose un factor de calibracion
(FC) y su incertidumbre (Tabla 1).

A (nm) FC Uk=2) | Cor.(%) | U (%)
635,00 | 0,8625 | +0,0070 | 13,75 10,81
660,00 | 0,8570 | +0,0069 | 14,30 0,81
785,00 | 0,9322 | +0,0075 6,78 +0,80
850,00 | 0,9275 | +0,0074 7,25 +0,79

Tabla 2. Factor de calibracion (FC) de la esfera
comercial.Cor (correccion)

La geometria y tamafio de las esferas y diafragmas
de entrada, la posicién y tamafio del detector, el
tamafio de la apertura de entrada, las posibles
interreflexiones con el conector de fibra, definen la
validez de los factores de calibracion segin la AN de
los diferentes tipos de fibras. Para el estudio de las
desviaciones de la calibracién de los radiometros
prueba frente a diferentes tipos de fibra, se han
seleccionado las siguientes: F1 de SiO2 con didmetro
nacleo /recubrimiento de (4,4/125 y AN 0,13), F2 de
SiO2 (10/125y AN 0,12), F3 de SiO2 (50/125 y
AN 0,22), F4 de PMMA (486/500 y AN 0,50) y F5 de
PMMA (50/500 y AN 0,185). Con cada una de estas
fiboras se han calibrado los radiémetros a la
A =850 nm. Utilizando la fibra F1 como referencia,
por considerarse la mas adecuada para la A de
estudio (SM y AN baja), la desviacién observada en
los radiometros para el resto de fibras se muestra en
la tabla 2.

ISR-Si ISR-InGaAs Comercial
F1 0 0 0
F2 -1,8 -1,0 1,1
F3 -1,2 -0,80 0,85
F4 19 25 -30
F5 -0,014 0,49 -1,7

Tabla 3. Desviacion (%) de la calibracién a 850 nm
con respecto a los valores obtenidos con la F1

Las desviaciones observadas en la esfera ISR-
InGaAs son inferiores al 1,5 % para todas las fibras
con AN inferior a 0,27, mientras que en la comercial
s6lo son inferiores al 1,5 % para las fibras de nicleo
de SiO2. La esfera ISR-Si presenta desviaciones
similares a la ISR-InGaAs, salvo para F2 en que
supera el limite. Esto puede deberse a un problema
de la mecanica del detector. En todos los casos, las
mayores desviaciones se obtienen con el uso de la
F4, seguramente como consecuencia de las
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reflexiones directas que recibe el detector, algo
similar a lo que ocurre con un haz colimado en aire.

Ademas, en el caso de la comercial, el conector
utilizado en la esfera es aluminio reflector, por lo que
existe una reflexion de alrededor del 80 % del
conector hacia el interior de la esfera, esto produce
una mayor sefal en el detector respecto del caso de
no estar ese conector. Asi, es conveniente calibrar la
esfera con el conector a utilizar.

4. CONCLUSIONES

Se ha definido una técnica idénea para la calibracion
de radidbmetros y medidores de potencia Optica en
fibra para ser utilizados como patrones secundarios
y demostrado su aplicabilidad en funcién de la
configuracion experimental. En particular, en funcion
del tipo de fibra 6ptica utilizada para llevar la luz a la
esfera (mono o MM, de vidrio o plastico, y con
distintas aperturas numéricas).

La esfera integradora ISR-InGaAs puede ser
utilizada para cualquier tipo de fibra con una AN
inferior a 0,27, al igual que ISR-Si, siempre que se
asegure perfectamente la mecanica. La esfera
comercial sélo podria ser utilizada con los tipos de
fibras con las que se calibré dadas las desviaciones
que presenta. El uso de fibras épticas con aperturas
numéricas altas da lugar a desviaciones grandes, por
lo que su utilizacion para medidas con mayor
precisién exigiria el disefio de nuevas esferas
integradoras adecuadas a las fibras utilizadas o
calibrarlas con cada tipo de fibra y laser con las que
se vayan a utilizar.
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Abstract: This paper presents the progresses achieved in the development of a 2.4-mm coaxial
microcalorimeter and its associated thermoelectric transfer standards, which together will constitute the Mexican
Primary Standard for Microwave and Millimeter-wave Power up to 50 GHz. Relevant design aspects of both the
microcalorimeter and its transfer standards are shown; also measurement results of the adiabatic lines S-
parameters and the transfer standards linearity are discussed.

1. INTRODUCTION

Over the last few years CENAM has seen an increase
on calibration service requests for measurement and
generation instruments of RF power up to 50 GHz,
mainly used for conformity assessment of electrical,
electronic, telecommunications and, automotive
equipment. With the aim of providing support to these
needs and assure the traceability for RF power
measurements in Mexico, CENAM launched a
program to develop power measurement capabilities
for microwave and millimeter-wave frequencies.

The first steps of this program was the development
of a reference system to calibrate RF power sensors
up to 50 GHz. This system is of the direct comparison
type, with 2.4 mm coaxial connectors and an
ovenized thermistor mount, capable of working up to
50 GHz and currently traceable to the National
Institute of Standards and Technology, as reference
standard. Because the mexican law establishes that
measurements for conformity assessments of
products, with respect to official standards and
regulations, need to be traceable to national domestic
standards, a further step on the program was to
develop a primary standard up to 50 GHz (PSMP).
The PSMP is realized through a microcalorimeter and
associated transfer standards.

The microcalorimeter is used to determine the
effective efficiency of the transfer standards (TS) by
calorimetric measurements [1]. The TS will then be
used in our direct comparison system to calibrate any
other reference standards with traceability to mexican
domestic standards. In the following sections relevant
aspects on design of the PSMP are discussed, along
with measurement results on the performance of the
adiabatic lines and transfer standards as well.
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Fig. 1. Twin-type microcalorimeter.
2. DESIGN OF THE PRIMARY STANDARD

The components of CENAM’s primary standard for
microwave and millimeter wave are shown in Fig. 1.
It consists of a 2.4 mm coaxial microcalorimeter, a
pair of thermoelectric TS, and a metal cover. The
microcalorimeter is of the twin type with two adiabatic
2.4 mm coaxial lines [2] and a thermopile assembly.

Each adiabatic line (AL) has a customized 2.4 mm
female connector on the top, a commercial female
connector on the bottom, and a thermal isolation
section. The top connector is made of gold-plated
beryllium copper. To thermally isolate the heat in the
transfer standard and top connector [3] from other
heat sources in the AL, the thermal isolation section
has an outer conductor made of gold-platted ABS
(Acrylonitrile Butadiene Styrene) plastic. The inner
conductor is a solid rod made of a gold-plated
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beryllium copper. The inner and outer conductors of
the AL are designed according to the specifications
given by IEEE Std 287-2007.

The thermopile assembly has a pair of thermopiles,
an aluminum (Al) base plate, and a pair of Al holding
rings to keep the thermopiles in place. The thermopile
is a ring made of 97 Cu-Constantan junctions on a
thin film, the ring of inner thermocouple junctions is in
thermal contact with the outer conductor of the AL’s
top connector, and the circle of outer thermocouple
junctions is in contact with the Al made base plate and
holding rings. The TS consist of four parts: a sensor
head, a custom-made printed circuit board, wiring,
and a gold-plated plastic cover [4]. The head is a DC-
coupled version of a N8487A thermoelectric power
sensor, which is suitable for implementing DC or AC
power substitution methods; therefore traceability to
DC or AC voltage standards is guaranteed. The head
output voltage is filtered and measured through the
circuit board. The cover helps to prevent the coupling
of external noise into the circuit board. The TS is
about 75 mm in length and 74 g in weight.

The metal cover is part of a passive thermal shield
that minimizes the effect of external temperature
changes and also allows the microcalorimetric
measurements to be performed in a temperature
controlled water bath. The room temperature is
controlled within + 0.5 °C; however, the temperature
changes of the transfer standards are expected to be
very small. Therefore, the water bath will help to
improve the microcalorimeter’s temperature stability.

3. ADIBATIC LINES’ MEASUREMENTS

The performance of the ALs is evaluated through its
power losses. Figure 2 shows that the measured
power losses of both ALs are less than 0.9 dB with
almost the same loss pattern up to 50 GHz, and
differences less than 0.33 dB (worst case at around
32.35 GHz). This is a great result due to the difficulty
of making 2.4 mm adiabatic coaxial lines.

0
Hot-Channel
-0.2
o — = = Dummy-Channel
S04
N_H-O.G
0.8
-1
0 10 20 30 40 50
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Fig. 2. Measured power losses of the AL.
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Fig. 3. Measured sensitivity and linearity of a TS.

4. TRANSFER STANDARDS’S MEASUREMENTS

The sensitivity of the TS was measured through the
ratio of the voltage output to the RF input. Fig 3 shows
that the TS has a sensitivity of about 1116 pVvV/mwW
within the power range of interest, as well as
consistent linearity from 0.05 GHz to 50 GHz.

5. CONCLUSIONS

The design features that determine the performance
of a 2.4-mm coaxial microcalorimeter of the twin type
and associated thermoelectric transfer standards
have been presented. In addition, the measured
performance of the designed thermoelectric transfer
standard and ALs shows they have the quality to be
used as part of the Mexican Primary Standard for
Microwave and Millimeter-wave Power up to 50 GHz.
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Resumen: A continuacién se presenta el disefio y desarrollo del actual sistema de medicion para el patrén
nacional de densidad, el cual utiliza el principio de pesada hidrostatica para la medicién de la densidad de
soélidos y liquidos. Un sistema de medicién automatico es fundamental para la trazabilidad de la densidad y la

elaboraciéon de material de referencia certificado.

1. INTRODUCCION

El sistema de medicidn se desarroll6 para el nuevo
laboratorio del patrén nacional de densidad del
edificio de laboratorios especiales del Centro
Nacional de Metrologia (CENAM), el objetivo:
disminuir el tiempo de medicién por parte del
metrélogo e invertirlo en actividades de
investigacién, desarrollo cientifico y tecnolégico y
actividades de impacto social.

Para el desarrollo y automatizacion del sistema de
mediciébn fue necesario el disefio de la parte
mecanica y electrénica que brinda el movimiento
auténomo al sistema, el desarrollo de un software
gue controle cada una de los procesos del sistema y
sea capaz de comunicarse de manera puntual con
cada uno de los instrumentos.

2. DESARROLLO

Inicialmente se realiz6 un analisis del actual
procedimiento para la medicion de la densidad, con
el objetivo de determinar el material y equipo
necesario se consideraron todas las contribuciones
de la Ec 1, para obtener los mejores resultados y
disminuir la incertidumbre asociada a la medicion,
ademas de disminuir los errores aleatorios presentes
en la medicion.
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Ec.1
2.2. Disefio del sistema mecéanico
Como se explica en el procedimiento es necesario
contar con un sistema que sea capaz de controlar el
movimiento para la colocacidn de los patrones tanto
en la parte superior de la balanza como en la inferior,
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por tal motivo el disefio sistema mecéanico se dividié
en dos partes.

2.2.1. Sistema superior

En el sistema superior se deben colocar los patrones
de masa en el instrumento para pesar que serviran
de comparador entre los valores de masa de los
patrones y un sélido de densidad conocida.

El sistema superior consta de un actuador de
movimiento lineal que proporciona un movimiento
uniforme y delicado con el fin de colocar el patron de
masa sobre el receptor de carga del instrumento.
2.2.2. Sistema inferior

El sistema inferior tiene la tarea de colocar el patrén
de densidad en el soporte de sujecion inferior del
instrumento para pesar y cuenta con un bafio

termostatico (utilizado para controlar la temperatura
del material de referencia).

Al igual que el sistema superior, el movimiento de
este sistema es generado por un actuador de
movimiento lineal, el cual sujeta a la esfera cuando el
sistema superior se encuentra pesando los patrones
de masa, una vez que este finaliza, el actuador
coloca la esfera en una soporte que se encuentra
sujetado al receptor de carga inferior del instrumento,
espera el tiempo de estabilizacién, se registra el dato
de masa y la esfera regresa a su posicion inicial.

2.3. Control automatico del sistema

El movimiento rotatorio de los actuadores lineales
motores y servomotores, el control de los procesos
del sistema fue desarrollado en LabView, en el
software se programan los tiempos y condiciones
para el movimiento de cada uno de los motores, la
adquisicion de la indicacion puntual de cada uno de
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los instrumentos de medicién, las fases de
verificacion y la visualizacién de cada elemento.

3. RESULTADOS

El sistema en funcionamiento fue probado con agua
(como material de referencia) y con patrones sélidos
de densidad conocida, identificados como BK-7, Z1y
Z2 los cuales dieron trazabilidad a las mediciones de
densidad. El control de la temperatura fue
monitoreado durante el proceso de medicion y se
obtuvieron variaciones de 0.002 °K/h y la desviacién
estandar de las mediciones en masa fue de 0.0005 7

g.

Para validar las mediciones realizadas en este
sistema se compararon los valores de la densidad del
agua obtenidos experimentalmente contra valores de
la densidad del agua calculados mediante la férmula
de Tanaka. Esta comparacion se realizé mediante el
criterio del error normalizado, resultando un valor de
0.57, lo que indica que los resultados cumplen
satisfactoriamente este criterio.

Con la desviacion estdndar de las mediciones se
pudo estimar la reproducibilidad del sistema y su
respectiva estabilidad, seguidamente se calculd la
densidad del liquido, para calcular los la densidad el
proceso se dividio en 16 ciclos, con 7 series por ciclo,
la densidad obtenida de cada una de las series por
ciclo se promedia, para contar con un valor de
densidad promedio. Los resultados obtenidos de la
verificacion del sistema son los siguientes:

Densidad
Tanaka
0.9981916
0.9981917
0.9981918
0.9981918
0.9981918
0.9981918
0.9981917
0.9981917
0.9981918
0.9981917
0.9981917
0.9981917
0.9981817
0.9981917
0.9981916
0.9981915

Presion

82950
82912
83144
83142
83136
83125
83109
83094
83080
83063
83064
83054
83027
83003
82961
62892

Densidad

1 09981396
2 0.9981891
3 0.9981883
4 09981884
5 09981882
6
7
8
9

Inc. Rel

1.6E-06
1.8E-06
1.8E-06
17E-06
1.6E-06
17E-06
1.6E-06
1.7E-06
17E.06
1.8E-06
1.7E-06
1.7E-06
1.6E-06
17E-06
1.7E-06
17E.06

Medicion Inc. (k=1).

0.0000016
0.0000019
0.0000018
0.0000017
0.0000016
0.0000017
0.0000016
0.0000017
0.0000017
0.0000018
0.0000017
0.0000017
0.0000016
0.0000017
0.0000017
0.0000017
Inc. (k=2)
0.0000034

Temp

20.003
20.003
20003
20.003
20.003
20.003
20003
20.003
20.003
20.003
20.003
20.003
20.003
20003
20.003
20.004

Inc. (k=1).

0.0000021
0.0000021
0.0000021
0.0000021
0.0000021
0.0000021
0.0000021
0.0000021
0.0000021
0.0000021
0.0000021
0.0000021
0.0000021
0.0000021
0.0000021
0.0000021
Inc. (k=2)
0.0000041

2.1E-06
2.1E-06
21E-06
2.1E-06
2.1E-06
21E-06
2.1E-06
2.1E-06
21E-06
2.1E-06
2.1E-06
2.1E-06
2.1E-06
21E-06
2.1E-06
21E-06

0.9981386
0.9981877
0.9981386
0.9981893
0.9981392
11 09981891
0.9981887
0.9981895
0.9981390
0.9981380
0.9981878

20.003
0.0002

83035
82.393

0.9981887 0.9981917

5.99E07

Valor medio
Desvest

En 0.57

Tabla 1. Resultados de mediciones en el sistema
automatico.

Derivado a los excelentes resultados, el Laboratorio
Costarricense de Metrologia (LACOMET), solicito al
CENAM la adquisicién de un sistema de medicion
con las mismas caracteristicas, por lo que en Febrero
del 2014, se inici6 la fabricacién de un nuevo sistema,
y en octubre del mismo afio se entregé instalado
directamente en sus instalaciones. Permitiendo a
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LACOMET ponerse a la vanguardia en las
mediciones de densidad; homologar y proporcionar
trazabilidad internacionalmente a las mediciones de
densidad realizas en entre México, Costa Rica y
Latino América, ademas mantener el prestigio del
CENAM, como un laboratorio primario de metrologia
nivel internacional, desarrollando nuevos sistemas
de medicion y transferir la tecnologia a otros paises.

Fig. 2. Sistema automatico para la medicién de la
densidad de solidos y liquidos.

4. CONCLUSIONES
En el presente trabajo se presenta el desarrollo del
sistema automatico de pesada hidrostatica para la
medicion de la densidad de liquidos, el cual sera
utilizado como parte del equipo requerido para la
certificacion de materiales de referencia certificados
en densidad. El sistema automético de pesada
hidrostéatica puede alcanzar valores de incertidumbre
relativa en densidad del orden de 4.1 x 10-® para un
nivel de confianza de aproximadamente 95%, para
una temperatura de 20 °C.
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REDEFINICION DEL KILOGRAMO

Tovar Zarate Luis Javier, Becerra Luis Omar, Hernandez Ignacio
Centro Nacional de Metrologia
[tovar@cenam.mx

Resumen: El siguiente trabajo presenta la posible nueva definicion de la unidad de masa, el kilogramo,
asociando su valor a constantes fisicas como lo son la Constante de Planck (h) o el Numero de Avogadro (Na)
a partir de mediciones fisicas variables. Se describe la importancia de la medicién y el como dicha modificacién
tiene efecto sobre la Metrologia y el publico en general.

1. INTRODUCCION

El Sistema Internacional de Unidades (Sl) esta
formado por siete unidades base: el metro, el
kilogramo, el segundo, el ampere, el kelvin, la mol y
la candela, cada una de las cuales corresponden a
las siete magnitudes de base: longitud, masa, tiempo,
corriente eléctrica, temperatura termodinamica,
cantidad de sustancia e intensidad luminosa.

Con la finalidad de ligar dichas unidades (o algunas
de ellas) a valores de constantes fundamentales ya
conocidos y estudiados, en octubre del 2005, se
contempld la recomendacién de preparar los pasos
para la redefinicion del ampere, el kelvin, la mol y el
kilogramo; el cual podria ser redefinido en funcion de
la constante de Planck h, o bien, del ndmero de
Avogadro NA.

La definicion actual de la unidad de masa fue
establecida en la 32 Conferencia General de Pesas y
Medidas (CGPM) en 1901 (BIPM, 1998) como:

"El kilogramo es la unidad de masa; es igual a la
masa del prototipo internacional del kilogramo".

2. DESARROLLO

2.1. Antecedentes

Actualmente, el kilogramo, prototipo internacional .5~

esta conservado en la Oficina Internacional de Pesas
y Medidas (BIPM) y consiste de un cilindro de 39 mm
de didmetro por 39 mm de altura aproximadamente,
fabricado de una aleacion de 90 % de platino y 10 %
de iridio. Las masas de los patrones secundarios de
1 kg de la misma aleacion o de acero inoxidable son
comparadas contra la masa del prototipo mediante el
uso de una balanza con una incertidumbre relativa
del orden de 1 x 10°.

ISBN 978-607-97187-8-7

83

En México, el Centro Nacional de Metrologia
(CENAM) es el responsable de generar la escala
nacional de masa, la cual esta ligada al prototipo
internacional del kilogramo .%¥”a través del prototipo
de platino iridio identificado con el No. 21 (k21), cuyo
valor ha sido determinado en las verificaciones
periédicas organizadas por el BIPM y establecidas
por la CGPM (Girad, 1994).

La diseminacion de la exactitud de la unidad de masa
hacia los usuarios en general, se da a través de
patrones de masa de valor nominalde 1 mga 1000
kg, cuyos valores son referidos al k21. Mediante
dichos patrones se calibran pesas e instrumentos
para pesar que son los utilizados para las mediciones
de masa en las actividades econdmicas, productivas,
educativas, sociales, de investigacion y de salud del
pais (metrologia industrial, legal y cientifica). Es
decir, La masa de referencia definida es utilizada
para calibrar los patrones nacionales fabricados en la
aleacion de platino iridio. Para el caso de la
calibracién de patrones de masa fabricados en acero
inoxidable, la incertidumbre es del orden de 1 X 108
debido a la Contribucién de incertidumbre del empuje
del aire.

2.2. Importancia de la redefinicion
Debido a que la masa del prototipo internacional .5~
se incrementa por aproximadamente 1 parte en 109
por afio debido a la acumulacién de contaminantes
en su superficie, el CIPM declara que su valor es
aquel resultante después de haber sido aplicado un
procedimiento especifico de limpieza y de lavado.

Su deriva Unicamente puede ser estimada en funcion
de la comparacion en masa de éste contra copias
fabricadas en platino iridio, copias oficiales del BIPM
0 patrones nacionales de diferentes paises. A la
fecha, se ha observado que la deriva anual de los
patrones de platino iridio es en promedio de entre
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0.25 pg/afio a 0.9 pg/afio en funcion del uso y los
cuidados de los que fue objeto. Se estima sin
embargo; que ésta puede llegar a tener una variacion
de masa de hasta 50 pg en un siglo en el prototipo
internacional .~

El hecho de definir las unidades del Sl en funcion de
constantes fisicas disminuye la deriva del valor de
referencia y la incertidumbre asociada a esta deriva.

2.3. Redefinicion del kilogramo

La intencion de que la unidad de la magnitud de masa
esté relacionada a alguna constante fisica ha
generado proyectos mediante los cuales es posible
monitorear la deriva del prototipo internacional del
kilogramo %y por lo tanto posibilitar el cambio de
la actual definicion del kilogramo. Entre los mas
importantes destacan:

a) Labalanza de Watt (Constante de Planck, h).
b) EI Niumero de Avogadro, Na.

Actualmente la incertidumbre declarada para la
determinacion de h en el experimento de la Balanza
de Watt es de 8.7 x 102 y la incertidumbre reportada
para la determinacion de h para el Proyecto de
Avogadro Internacional es de 3.2 x 10”7, sin embargo
existe una inconsistencia entre ellos al relacionar la
constante de Planck h con el numero de Avogadro Na
del orden de 1 x 10, (Taylor & Mohr, 1999).

La tendencia del CCU (Comité Consultivo para las
Unidades) es que la nueva definicion del kilogramo
este referida a la constante de Planck.

La posible nueva definicion del kilogramo que
actualmente se maneja en el borrador del documento
del Sistema Internacional de Unidades con la
participacion del CCU, es la siguiente:

El kilogramo se define al tomar como valor
numérico fijo la constante de Planck hcomo 6.626
070 040 x 1034 expresada en J s, la cual es igual a
kg m? s, donde el metro y el segundo estan
definidos en términos de la velocidad de la luz c,
y la frecuencia de transicion hiperfina del estado
fundamental del &tomo de cesio 133 Avg,.

Teniendo todas las constantes incertidumbres cero
(h, ¢, Avgg)

1.475 521...x10"

h hAv,
kg= m’s = 0 G
9 (6.626 069 57 ><1034J ¢’
Ec. 1 Redefinicion del kilogramo.
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2.4. Impacto de laredefinicion

Con el cambio de la definicién de la unidad de masa,
kilogramo, ligada a la constante de Planck, se
reduciria e incluso eliminaria la incertidumbre de la
deriva asociada al valor de la definiciéon la cual
actualmente no es considerada (la deriva de la masa
del kilogramo internacional).

Los usuarios de los valores de masa no se veran
afectados por la nueva definicion, ya que ésta sera
coherente con el valor actual del prototipo
internacional del kilogramo %

3. CONCLUSIONES

Una vez definida la unidad de masa, kilogramo, los
patrones de Pt-Ir de los diferentes paises, incluido el
k21, k90 y k96 de México, deberan ser enviados a
alguno de los Institutos en donde se encuentre activo
el proyecto seleccionado para reproducir al kilogramo
para ser recalibrados y obtener trazabilidad en el
valor de masa.

A partir de dicha referencia re-calibrada, CENAM
realizar4 la transferencia de exactitud hacia los
patrones de acero inoxidable y el resto de la escala
nacional de masa y actividades que actualmente, por
lo que el efecto del cambio de la definicion del
kilogramo no sera percibido significativamente en los
usuarios finales de la metrologia de masa.
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PARAMETROS DE UN MICROSCOPIO RAMAN CONFOCAL PARA LA
DETERMINACION DE VOLUMEN RAMAN CONFOCAL

Froylan Martinez-Suarez?!, Francisco Rodriguez-Melgarejo?, Sergio Jimenez Sandoval?
Centro Nacional de Metrologial, Centro de Investigacién y Estudios Avanzados del Instituto Politécnico
Nacional — Unidad Querétaro?
km 4.5 carretera a Los Cués, El Marqués?, Libramiento Norponiente No. 2000, Real de Juriquilla2
Tel. (442) 2119900, frmartin@cenam.mx

Resumen: En este trabajo se presenta el proceso de seleccion de los parametros de un espectrémetro Raman
confocal para determinar el volumen Raman confocal con una muestra de esferas de poliestireno de 500 nm
de diametro nominal, empleando como referencias silicio, azufre y esferas de poliestireno con diametro nominal

de 900 nm.

1. INTRODUCCION

La técnica de espectrometria Raman ha ganado
relevancia en los afios recientes debido a las
diversas aplicaciones en las que se puede
implementar sin la necesidad de realizar una
preparacion exhaustiva de la muestra y el menor
tiempo para el andlisis, desde la caracterizacion de
muestras  biolégicas hasta los materiales
tecnolégicos a base de carbono. Adicionalmente la
aparicion de equipos de costos mas bajos, con
mucha mayor movilidad aunque con menos
exactitudes y capacidades, ha propiciado la
extension de la técnica a muy diversas aplicaciones.
Se conoce que la determinacion del volumen
confocal presenta dificultades por la exactitud en el
posicionamiento y resolucion sobre el eje z. Este
trabajo presenta una seleccién de los parametros de
operacion de un microscopio Raman confocal como
parte de un proyecto internacional de comparacién
de volumen Raman confocal encaminado a la
determinacion de concentracion de nano-objetos
mediante esta técnica de forma réapida, en sitio y de
bajo costo. Se describen detalles del experimento por
nuestra parte, cuyos resultados serdn procesados
aplicando el algoritmo de célculo del volumen Raman
confocal por parte del coordinador del proyecto. Este
proyecto se enmarca en la iniciativa internacional
para promover el uso de la espectrometria Raman en
ambitos industriales y de evaluacion de la
conformidad para las nanotecnologias [1].

2. DETALLES EXPERIMENTALES

Los materiales empleados fueron silicio, azufre
(99.995 %, ProChen Inc) y el SRM 1690 (esferas de
poliestireno de valor certificado (895 + 8) nm de
diametro). El cuadro de silicio (3 cm x 3 cm x 0.5 mm)
se midid sin ninguna preparacion. Una pequefa
cantidad de azufre se moli6 en el mortero durante 5
minutos, con el fin de obtener particulas de (1-2) pm.
Una gota de las esferas de poliestireno se agrego a
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25 mL de agua desionizada, posteriormente esta
disolucién se dispers6é en un disruptor ultrasénico
durante 10 minutos, para finalmente depositar una
gota de dicha disolucién sobre un portaobjetos,
dejandola secar por 24 h. El espectrometro Raman
confocal utilizado para el estudio fue el LabRam HR
Evolution marca Horiba, que cuenta con un
microscopio marca Olympus y una platina
Marzhauzer Wetzlar MM33 con control en los ejes x-
y-z. Las condiciones de medicién utilizadas fueron
objetivo x100vis (NA 0.9), laser de 633 nm, 3 s de
tiempo de adquisicion, 2 repeticiones, “hole” de 100.
Considerando el protocolo recomendado, la
secuencia de mediciébn para llevar a cabo la
optimizacién para la adquisicién de los mapas 2D y
3D fue la siguiente: 1) Verificacion de la escala de
corrimiento Raman utilizando la muestra de silicio. 2)
Seleccién del sistema laser-objetivo-rejilla-“hole” con
la muestra de azufre a 100x. 3) Optimizacion de la
imagen con esferas de poliestireno de 900 nm a
100xvis. 4) Medicién de la muestra bajo estudio
consistente de esferas de 500 nm de diametro
nominal, depositadas en cubreobjetos de vidrio.

3. RESULTADOS

La Figura 1 muestra el espectro caracteristico para la
muestra de silicio. De acuerdo a la especificacion del
instrumento, el valor debe estar entre (520.7 + 1) cm-
1, La Figura 2 presenta el mapa 2D para la muestra
de azufre. En la parte superior de la figura, se
presentan los espectros obtenidos de forma
acumulativa (izquierda) y de cada punto en el que se
posiciona el cursor en la imagen (derecha). Mientras
que en la parte inferior se pueden ver las imagenes
generadas con la informacion colectada por el
espectrometro Raman (izquierda) y la generada
Opticamente (derecha). El objeto visualizado,
semiesférico, es de 3.3 pm x 1.7 um. El mapa
generado con la sefial Raman muestra un objeto de
3.4 pm x 1.9 um. El mapa 3D para la muestra de
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esferas de poliestireno de 900 nm se visualiza en la
Figura 3. Con el fin de generar el mapa 3D para esta
muestra, se selecciond la sefial a (1002 £ 2) cm1. El
tamafio de la particula de poliestireno reconstruido
con la sefial Raman fue de (911 + 160) nm. En la
Figura 4 se puede visualizar el mapa 3D de la
muestra de esferas de 500 nm de didmetro.
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r 521 +/- 1cm’
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Intensidad (cps)
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1 1 1 1 1 1 1l
500 505 510 515 520 525 530 535 540
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Fig. 1. Espectro caracteristico del silicio en la regién
de corrimiento Raman de 500 a 540 cm™.
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Fig. 2. Mapa 2D de la muestra de azufre (parte
inferior izquierda) generada con la sefial Raman.

900048810058 I0FMS 1

Fig. 3. Mapa 3D de la muestra de esferas de
poliestireno de 900 nm. Se presenta la rebanada
para la posicion z = 0.56 pm.
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Fig. 4. Mapa 3D de la muestra de esferas de
poliestireno de 500 nm. Se presenta la rebanada en
la posicién z = 0.25 pm.

4.  DISCUSION

El valor de la sefial del silicio ha permitido verificar la
escala de corrimiento Raman, ya que se encuentra
dentro del intervalo especificado. El mapa 2D de la
particula de azufre permitié conocer las condiciones
instrumentales para obtener un tamafio del objeto
con dimensiones similares (911 + 160) nm al del valor
de referencia (897 + 8) nm. Para la muestra de
esferas de poliestireno con tamafio nominal de 500
nm, el tamafio estimado con la sefial Raman es de
(508 £ 154) nm. Como se puede observar en las
imagenes reconstruidas con la sefial Raman de cada
muestra, la forma del objeto tiende a una elipse. Una
caracteristica importante para medir el objeto con la
sefial Raman es delimitar correctamente el borde del
mismo y es un factor que requiere de mayor atencién.

5. CONCLUSIONES

Con la metodologia descrita se logré elegir
parametros de operacion del microscopio Raman
confocal para obtener informacién sobre las
dimensiones de objetos en el eje z mediante el
espectrometro Raman, utilizando objetos del orden
de los 500 nm, aunque mayores esfuerzos se deben
realizar para reducir la dispersion de los valores.
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DESARROLLO DEL MODELO MATEI\/IATICO,PARA LA CALIBRACION EN
MASA DE OBJETOS SOLIDOS

Gregorio Alvarez Clara, Luis Omar Becerra Santiago
Centro Nacional de Metrologia
km 4.5 Carretera a Los Cués, Municipio El Marqués, Qro. C.P. 76246 México
01 (442) 211 05 00 ext.: 3524 galvarez@cenam.mx

Resumen: A partir de la definicion de masa desde el punto de vista de la mecénica clasica se desarrolla un
modelo matematico para la calibracién en masa de objetos sélidos, se plantean algunas restricciones que
ayudan en la reduccién del modelo y se indica de forma resumida la manera de obtener cada factor que influye
en el modelo matemético obtenido.

1. INTRODUCCION Yi-1 Cxifxi Son todas las correcciones y sus factores
de correccion que afectan a la masa my.

Para desarrollar un modelo matematico que permita -
que p 2j=1Cpjfpj Son las correcciones y sus factores de

la calibracion y el calculo de incertidumbre en masa -
de cualquier objeto sélido, es necesario recurrir a los correccion que afectan a la masa mp.
principios que rigen la metrologia de masa. En este ) )

caso la definicién de masa desde el punto de vistade ~ Si mp €s una masa de valor conocido por su

la mecanica clasica: certificado, es posible conocer my:

F =ma (1) my = (mpgz — (X521 Cejfe; )92 + Xizy Cxifxi)91)/ 91 (6)
En metrologia de masa la aceleracion es la fuerza de y
gravedad g, la ecuacion (1) se puede reescribir: Con esta expresion se puede conocer el valor de

masa de cualquier objeto.
F=mg (2)

Cuando dos masas myx y mp Se encuentran en 2. AJUSTE DEL MODELO PARA LA
equilibrio como se aprecia en la figura 1. Se puede CALIBRACION DE OBJETOS SOLIDOS

definir la siguiente relacion: Como el objetivo es determinar el valor de la masa

Fy = Fp A3) my a partir de métodos conocidos y simplificando la

_ N _ expresioén (6). En metrologia de masa se mide my y

Aplicando la ecuacion (2) en (3), se tiene: mp en el mismo sitio y a la misma altura sobre el nivel
My gy = Mpgs 4) del mar, se puede considerar:

g1 =9 (7)

Mx | g,

.. I Por lo tanto la ecuacién (6) se reescribe de la
Y2 P

" siguiente forma:
[

};; /\ ;‘: my = mp — (Z§=1 CijPj) + (Xi=1 Cxifxi) (8)

Fig. 1. Masas my y mp en equilibrio.

Al analizar, un caso con un ndmero limitado y

Cuando ambas masas que no necesariamente estan ~ homogeéneo de restricciones s =r y aplicando
compuestas del mismo material, y ademas estan  cualquiera de los métodos de medicion de masa para
inmersas en un fluido (aire, agua, material de gncontrar my, Y Sin considerar Ia§ caracteristicas del
referencia, etc.) y son sensibles a los cambios  instrumento para pesar, la ecuacion (8) se desarrolla
ambientales (temperatura, presion atmosférica y ala forma:

humedad relativa), entre otras restricciones la  Mx = Mp = Pa1Vefipfpx + PazVxfexfpx + 81 + 6myag +

ecuacion puede ser reescrita de la siguiente forma: OMege + 6 Garturas + O fn 9)
Donde:
(mx = Zlo1 Cxifx)gr = (mp = X3=1 Cojfej)92 - (5) pas  Densidad del aire al medir la masa mp.
Donde: Vp Volumen de la masa mp.
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fip  Factor de correccion de volumen de la masa
mp, debido a un cambio de temperatura.

fip  Factor de correccion por un cambio de
volumen de la masa mp, debido a un cambio
en el valor de presion.

p., Densidad del aire al momento de medir la
masa my.

Vx Volumen de la masa my.

fix ~ Factor de correccion de volumen de la masa
my debido a un cambio de temperatura.

fypx  Factor de correccion por un cambio de
volumen de la masa my debido a un cambio en
el valor de presion.

6l Diferencias en masa entre mp y my.

dmyag Correccion por los efectos magnéticos entre
mp Y my.

dme,. Correccion por excentricidad de los centros
de masa de mp y my.

d Jaiuras COrreccion por diferencias de alturas de los

centros de masa de mp y my.

Correccion por los efectos de adsorcién o des-

adsorcién de humedad de mp y/o my.

8fn

Con este modelo es posible realizar la calibracion en
masa de objetos sélidos, debido a que se pueden
conocer cada una de las componentes de la ecuacion
conforme a la siguiente seccion.

2.1. Descripcion para obtener las componentes
del modelo matematico.

Cada componente de la ecuacién (9) puede
obtenerse de la siguiente forma: La densidad del aire
pa Y su incertidumbre se calcula conforme a la
férmula del CIPM 2007 [1]. Los volimenes de mp y
my pueden ser medidos de acuerdo a los métodos e
incertidumbres mas apropiados, de acuerdo al tipo de
material del objeto sélido como referencia se puede
aplicar la seccion B.7 de la OIML R-111 [2]. Los
factores de correccion de volumen debido a un
cambio de temperatura se pueden calcular conforme
a lo descrito en el apartado 6.3.1 de la guia SIM [3].
Los factores de correccion por un cambio de volumen
de la masa debido a un cambio en el valor de presion
se pueden calcular conforme al apartado 6.3.2 de la
guia SIM [3]. Las diferencias 6l entre la masa mp y
my, pueden conocerse si se aplica el apartado C.4 de
la OIML R-111 [2]. La correccién por los efectos
magnéticos para cualquier masa m, puede calcularse
considerando el apartado 2.2 de la OIML R-111 [2].
La correccion por excentricidad dmg,., Se obtiene al
relacionar la ubicacion de los centros de gravedad de
las masas mp y myg conforme a sus formas
geomeétricas y respecto a su ubicacién al momento
de colocarlas en el instrumento para pesar. Los
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efectos de adsorcion o des-adsorcion de humedad
6fn, deben ser estudiados cuantitativamente. La
correccion por diferencias de alturas §¢.ituras, S€
puede encontrar al implementar el apartado 4.3 de la
guia para la determinacién de masa del PTB [4].

3. RESULTADOS

El calibrar un objeto solido no normalizado, implica
tener un conocimiento amplio de cada uno de los
factores que pueden impactar en un cambio en el
valor de masa del objeto sélido. Se puede apreciar
gue la caracterizacion de estos factores no es
sencilla en algunos casos, ya que requieren de
mediciones especiales como es el caso de los
efectos magnéticos y las propiedades de adsorcion y
des-adsorcion de humedad.

4. DISCUSION

El modelo presentado en la ecuacion (9), no incluye
posibles correcciones inherentes al instrumento para
pesar (linealidad, excentricidad, entre otros), incluso
sin estas consideraciones el modelo para calibrar un
objeto solido es mas extenso que el presentado en la
OIML R-111 para la calibracién de pesas. Al modelo
matematico de la ecuacién (9), se puede aplicar la
guia para la expresion de la incertidumbre y realizar
el calculo de incertidumbre que aun no ha sido
considerado en esta etapa de estudio [5].

5. CONCLUSIONES

Se obtuvo un modelo matemético que puede ser
empleado en la calibracién de masa de un objeto
sélido, considerando las restricciones expresadas en
el presente estudio. Se indica de forma resumida la
manera de obtener cada factor que influye en el
modelo matemético obtenido.
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MEJORA DEL PATRON NACIONAL DE CONDUCTIVIDAD TERMICA
PARA FLUIDOS SIMPLES, RESULTADOS PRELIMINARES
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Resumen: El patron nacional de conductividad térmica para fluidos simples utiliza el método primario del hilo
caliente en estado transitorio. El método consiste en medir el incremento de temperatura de un alambre de
platino, inmerso en el fluido bajo prueba. Durante la medicion, en el alambre de platino se presentan los efectos
de borde, para lograr que los efectos de borde no influyan en la medicion de la conductividad térmica del fluido,
se colocan dos alambres de platino similares pero diferentes en longitud. Se presenta un nuevo arreglo del
puente de Wheatstone, una ecuacion para medir el incremento de resistencia eléctrica del alambre y los

resultados preliminares para el tolueno.

1. INTRODUCCION

El patrén nacional de conductividad térmica para
fluidos simples utiliza el método primario del hilo
caliente en estado transitorio, el método consiste en
medir el incremento de temperatura de un alambre
de platino de alta pureza que se encuentra inmerso
en el fludo bajo medicién, el incremento de
temperatura rapido o lento del alambre dependeréa de
la conductividad térmica del fluido, es decir, de la
capacidad que tenga el fluido para transmitir la
energia térmica (generada en el alambre) a través de
él.

La conductividad térmica del fluido se determina
midiendo la energia por unidad de longitud que se
genera en el alambre y la pendiente del incremento
de temperatura y el logaritmo natural del tiempo.

El incremento de temperatura se logra aplicando una
corriente eléctrica al alambre, esto ocasiona una
transferencia de energia del alambre hacia el fluido.
Evidentemente, el alambre se encuentra unido en
sus extremos a soportes de mayor masa lo que
ocasiona que no toda la energia generada en el
alambre se transmita a través del fluido, una pequefia
parte se disipa a través de los soportes, como
consecuencia de esto, al momento de determinar la
conductividad térmica se sobre dimensiona la
cantidad de energia por unidad de longitud. Para
evitar que los efectos de borde no influyan en la
determinacion de la conductividad térmica, se utiliza
un arreglo de dos alambres similares pero diferentes
en longitud [1] originando que solo una porcion
central del alambre largo (diferencia de longitud entre
los dos alambres) se utilice para determinar la
conductividad térmica.
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Para conocer el incremento de temperatura de esa
porcion del alambre, es necesario medir el
incremento de su resistencia eléctrica por medio de
un arreglo diferente del puente de Wheatstone y su
respectiva ecuacién. Este arreglo se usé para medir
tolueno.

2. PUENTE DE WHEATSTONE CON DOS
ALAMBRES

El puente de Wheatstone que se utiliza para medir el
incremento de resistencia eléctrica de solo una
porcion del alambre largo se presenta en la figura 1

2.

Fig. 1. Puente de Wheatstone.

La resistencia eléctrica se determina con la siguiente
ecuacion:
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En la cual

Y se utilizé el esquema que se ve en la figura 2.

)

Bafio

Termémetro termostatico

multimetro

multimetro

Puente
Wheatstone

Fuente de
corriente

Celda de
acero
inoxidable

Alambres de
platino

Fig. 2. Esquema de la instrumentacién para dos
alambres.

3. RESULTADOS

Se realizdé una medicion al tolueno con el arreglo de
dos alambres. La figura 3 muestra el comportamiento
del incremento de temperatura del alambre contra el
logaritmo natural del tiempo.

Tolueno

w25
S
B 2
=
5 T,=20 °C (293 K).
. Lo Corriente eléctrica= 53.25 mA.
1 N 4=0.6072 W m'L,
05 - A=0.131 W m1KL
0
-7 -6 5 -4 3 -2 1 0 1 2
Int
Fig. 3. Medicion al tolueno.
4., CONCLUSIONES

Se implement6 el puente de Wheatstone, para medir
la resistencia de los dos alambres y el incremento de
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la porcion central del alambre de mayor longitud con
la ecuacion que se dedujo.

Se midié el tolueno como muestran los resultados
aunque no se ha realizado la estimacion de
incertidumbres. El resulta es congruente con los
resultados reportados en la literatura.
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EXTENSION DEL PATRON NACIONAL DE HUMEDAD EN LA MAGNITUD
DE TEMPERATURA DE PUNTO DE ESCARCHA
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Resumen: El Patron Nacional de Humedad en Gases es el origen de la trazabilidad
de las medidas de humedad relativa en el pais. Su declaracién fue en el afio 2000 con un intervalo de operacion
desde 0 °C hasta 64 °C de punto de rocio con incertidumbres de 0.08 °C a 0.12 °C (k=2). En el afio 2013 se
caracterizé un nuevo sistema de generacion de humedad que opera con el método de dos presiones y dos
temperaturas con el que se realiz6 la extension hasta -80 °C de punto de escarcha, con incertidumbres de 0.2
°C a 0.08 °C para el intervalo de -80 °C a 0 °C y de 0.08 °C a 0.12 °C para el intervalo de 0 °C a 64 °C (k=2).
Se presentan los principios fisicos y el modelo asociado para determinar el valor de temperatura de punto de
rocio y escarcha, la estimacion de la incertidumbre y los resultados en la actualizacion del Patrén Nacional de
Humedad.

1. INTRODUCCION intervalo de -80 °Ca 0°Cyde 0.08°Ca0.12 °C para
el intervalo de 0 °C a 64 °C (k=2).

El Centro Nacional de Metrologia (CENAM) como

Laboratorio Nacional tiene la responsabilidad de En este trabajo se presentan los principios fisicos y
establecer, mantener y desarrollar los patrones el modelo asociado para determinar
nacionales de medicion en el nivel de exactitud mas el valor de la temperatura de punto de rocio o
alto posible y de compararlos con los de otros escarcha por el método de dos presiones y dos
laboratorios nacionales, a fin de lograr que éstos temperaturas, la estimacién de la incertidumbre del
sean equivalentes entre si y con ello tener el patrén y resultados en la actualizacién del Patrén
reconocimiento mutuo de mediciones. Nacional de Humedad.

En la actualidad existen necesidades de medicion en 2. DESCRIPCION DEL PATRON NACIONAL
bajos valores de humedad en industrias como la DE HUMEDAD.

farmacéutica, la de alimentos, la automotriz, la

aeronautica, en almacenadores y comercializadores El método dos presiones - dos temperaturas para
de materia prima, de distribucién y comercializacion generacion de humedad se muestra en la Figura 1.
de gas natural y en laboratorios de calibracion.

La temperatura de punto de rocio o escarcha es una
forma de expresar la humedad en un gas, la cual se
define como la temperatura a la que se condensa o

solidifica el vapor de agua cuando el gas se enfria a Xs, Ps, xc, Pc,
presion constante [1]. Ts [: :] Tc

Saturador Céamara

El Patron Nacional de Humedad en Gases (CNM-
PNE-8) es el origen de la trazabilidad de las medidas

de humedad relativa en el pais. Su declaracion fue \ /
en el afio 2000 con un intervalo de operacion desde Fig. 1. Esquema de un generador de humedad por
0 °C hasta 64 °C de punto de rocio con dos presiones.

incertidumbres de 0.08 °C a 0.12 °C (k=2).

En el saturador se tiene una mezcla de aire saturado
En el afio 2013 se caracteriz6 un nuevo sistema de con vapor de agua, cuya fraccién molar xs estd a una
generacion de humedad con el que se obtuvieron presion Ps y a temperatura Ts, la cual circula hacia
intervalos de operacién desde -80 °C hasta 64 °C con la camara de prueba a través de una valvula de
una incertidumbre de 0.2 °C a 0.08 °C para el expansion, reduciendo la presion (de forma
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adiabatica) hasta aproximadamente la presion
atmosférica Pc y a una temperatura ambiente. Por
conservacion de masa se cumple que la fraccién
molar de vapor de agua en la camara xc es igual a
Xs.

Xs = Xc 1)
La ecuacion 2 se escribe en términos de fracciones
parciales de vapor de agua

e(Ts)f(Psits) _ e(Ta)f(Pctd)

Ps Pe (2)
De las ecuaciones (2) se obtiene la ecuacion (3).
Pc
e(Td) 'f(PC'td) =e(Ty) - f(Ps ts) P_
N
3)
en donde:
Pc es la presién de la cdmara, en Pa
Ps es la presién del saturador, en Pa
Ts temperatura del saturador, en K
e(Ts) es la presibn de saturacion de vapor a la
temperatura del saturador, en Pa
e(Tq) es la presion de vapor a la temperatura de

punto de rocio, en Pa

es el factor de correccion a la temperatura y
presion de saturacion, adimensional (Pa/Pa)
es el factor de correccion a la temperatura y
presion de la camara de prueba,
adimensional (Pa / Pa)

Las ecuaciones para el calculo de la presién de vapor
de agua y los factores de correccion se describen en
[2,3].

3. RESULTADOS

Se realiz6 la generacién y medicion de temperatura
de punto de escarcha y rocio en el intervalo de -80
°C a 64 °C, cuyas mediciones involucradas son
trazables a Patrones Nacionales.

La medicion de temperatura se realiz6 con un
termometro de resistencia de platino con una
incertidumbre de medida de 0.02 °C a 0.04 °C (k=1)
en el intervalo de medicion de -70 °C a 70 °C.

La incertidumbre en la medicion de presion se realizé
con dos sensores de presién absoluta con una
incertidumbre de medida de 152 Pa en el intervalo de
81 kPa a 360 kPa (k=1).
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La incertidumbre estimada en temperatura de punto
de rocio o escarcha se realiz6 al aplicar la
propagacion de incertidumbres [4] a la ecuacion (3).
En la grafica 1 se muestran los resultados sélo de la
propagacion de incertidumbre al modelo.

0.1
0.08
0.06
0.04
0.02

0
-0.02
-0.04
-0.06
-0.08

-0.1
-100

U(thtd) / °C

-50 0
tf, td /°C

Fig. 1. Incertidumbre de temperatura de punto de
escarcha o rocio del Patron Nacional de Humedad.

Adicionalmente se evalu6 la incertidumbre por
estabilidad y reproducibilidad de los sistemas de
generacion de humedad y se obtuvieron u,=0.02 °C
ur= 0.04 °C respectivamente.

4. CONCLUSIONES

Con la caracterizacion de un nuevo sistema de

generacion de humedad se extendié el alcance del
Patron Nacional de Humedad.

Se realiz6 la propagacion de incertidumbre del
modelo para calcular la temperatura de punto de
escarcha en el intervalo de -80 °C a 64 °C. La
incertidumbre va desde 0.08 °C a 0.2 °C. De acuerdo
a la figura 1 estos valores dependen del valor de
temperatura de punto de escarcha o rocio que se
produzca.
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CRITERIOS DE DI§ENO TERMICO PARA UN INSTRUMENTO QUE
UTILIZA LA TECNICA TRANSITORIA DEL HILO CALIENTE

Leonel Lira-Cortés, Saul Garcia Duarte, Luis Castro Silva
Centro Nacional de Metrologia
km 4.5 Carretera a los Cués Municipio El Marqués 76246, Querétaro, México
+52 442 2110545 llira@cenam.mx

Resumen: En un experimento de hilo caliente transitorio, la conductividad térmica del fluido se obtiene a partir
de las mediciones de la historia de la temperatura de una seccién central de un alambre de radio r,, el cual
actlla como una fuente de calor, g, por unidad de longitud. Los criterios de disefio térmico se usan para construir
el instrumento con el fin de obtener las menores desviaciones.

1. INTRODUCCION

Un método primario de medicion, es un método cuya
operacion esta completamente descrita y entendida,
para el cual se puede escribir su incertidumbre en
términos del Sistema Internacional y cuyos
resultados son aceptados sin referencia a algun
estandar de la cantidad a ser medida.

En un experimento de hilo caliente transitorio, la
conductividad térmica del fluido se obtiene a partir de
las mediciones de la historia de la temperatura de
una seccién central de un alambre de radio r,, el cual
actlla como una fuente de calor, g, por unidad de
longitud. La conductividad térmica de un estado
termodinamico (T, Pr) se deriva de tales mediciones
por la aplicacion de la ecuacion de trabajo

q In 4ot
47[1(Tr ! pr) IFOZC:

AT, =AT,, + 20T, =

donde T- es la temperaturay p-r es la densidad
correspondiente a la presién de equilibrio P;, en un
instrumento propiamente disefiado, operando bajo
condiciones bien elegidas, las correcciones a ser
aplicadas al incremento de la temperatura se pueden
reducir justo a dos, las propiedades fisicas del
alambre y la frontera exterior de recipiente del
alambre. Ambas de esas correcciones pueden ser
tratadas aditivamente y pueden por si misma
permanecer pequefias por un adecuado disefio.

2. LA TECNICA TRANSITORIA DEL HILO
CALIENTE

El modelo ideal para esta técnica consiste de una
linea fuente de energia, de longitud infinita, en
posicion vertical, con capacidad calorifica cero y
conductividad térmica infinita que se encuentra
inmersa en un fluido isotrépico, infinito, con
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propiedades independientes de la temperatura y en
equilibrio termodinamico con la linea fuente en t=0.
La transferencia de energia de la linea fuente hacia
el fluido, en direccién radial, se supone conductiva.

Si la linea fuente se remplaza por un alambre
cilindrico de radio r,, para el cual se supone una
temperatura uniforme igual a la del fluido del modelo
ideal en r = r,, entonces para pequefios valores de
r/4at, se obtiene

ATy(ro, T)=T(ro,t)-To=

2
1 In (4t P
411\ nC” Aat

donde C=exp(y). Si el radio se elige tal que el
segundo término del lado derecho de la ecuacién sea
menor que 0.01% de AT, es claro que en este
arreglo ideal, el incremento de la temperatura del
alambre esta dado por [1]:

)

Esta es la ecuacion de trabajo fundamental de la
técnica transitoria de hilo caliente, esta permite
obtener la conductividad térmica del fluido a partir de
la pendiente de la linea recta ATq4, Vs In t. La
difusividad térmica se puede obtener de la
intercepcién o del valor absoluto de ATi4, en un
tiempo fijo.

4ot
réc

AT D=3 i

3. CORRECCIONES AL MODELO IDEAL

En cualquier instrumento real, la fuente de calor es
un alambre de metal de longitud finita, el cual también
sirve como termoOmetro. Asi, el incremento de
temperatura en el alambre ATy, se desvia del valor
ideal aun en la superficie del alambre. Los resultados
se expresan en forma de pequefias correcciones, 0T,
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gue se aplica al incremento de temperatura medido,
ATy, tal que:

ATy=AT,, + > 3T,

Los valores de las diferentes correcciones se han
evaluado y se presentan por diversos autores [2],
recientemente se han analizado para permitir
determinar algun criterio de disefio térmico [3] y se
presentan en la tabla |

Tabla I. Desviaciones de la idealidad en la técnica
transitoria del hilo caliente.

Corr. Fuente Recomendacion

0T Propiedades. Aplicar correccién
Fisicas del hilo y seleccionar la

escala de tiempo

o7, Frontera exterior Aplicar correccion

0Ts Trabajo de Trabajar donde
compresién no es significativo

OTa Conveccion radial y Seleccionar
disipacion viscosa escala de tiempo

0Ts Correccién de Trabajar donde
radiacion no es significativo

0Ts Salto de temperatura | Trabajar donde

no es significativo

oT7 Propiedades del En la temperatura
fluido de referencia

0Ts Propiedades del Aplicar correccion
fluido (region critica)

0To Error por Despreciable por
truncamiento disefio

0T | Cubierta del alambre | Aplicar correccién

Si se consideran las propiedades y dimensiones
finitas del hilo, es decir, el hecho que el alambre no
tiene radio cero, ro, tiene capacidad calorifica finita,
(cp)w Y tiene una conductividad térmica, Aw. Una parte
de la energia generada dentro del alambre se usa
para incrementar su propia temperatura y no
simplemente aquella del fluido que lo rodea. Como
un resultado se tiene la correccion por propiedades
termofisicas finitas del alambre, 6T, la cual decrece
con el incremento del tiempo, se debe aplicar al
incremento de temperatura. La cual esta dada por:

4at  r? r? A

| o o

5T —- q rozl.(pcp)w pcp] s A
r’C 2at  4at 24,

LT ANA 2At

donde a es la difusividad térmica del material del
alambre. La ecuacién se puede simplificar para incluir
Unicamente términos dependientes del tiempo para
la evaluacion de la conductividad térmica. Si se elige
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adecuadamente el radio del alambre, r, y se mide en
un tiempo mayor que 100 ms, la magnitud de esta
correccién se puede limitar a ser maximo de 0.5 %
del incremento de temperatura.

A causa de que el fluido muestra esta contenido en
un recipiente, existe una frontera exterior finita que
debe considerarse. Por simplicidad la frontera debe
ser cilindrica y con un radio b. Durante la parte inicial
de las mediciones, la onda térmica transitoria que se
expande hacia fuera del alambre no se ve afectada
por la presencia de la frontera. Conforme el tiempo
evoluciona, el calor en r=b incrementa la temperatura
de la pared por una cantidad no despreciable
causando que la temperatura del alambre se
incremente hasta caer abajo del modelo ideal. La
correccién por la frontera externa 67>, se tiene que
sumar al incremento de temperatura medido del
alambre, 67>, esta dado por:

q 4at

=9
bic

T = am

+02e™" (MY (g,))

donde g., son las raices de J(g,) = 0 y Y(g,) son
funciones de Bessel. La correccion se incrementa
conforme trascurre el tiempo, pero por medio de una
adecuada seleccion del radio de las fronteras
exteriores y el tiempo de medicion, las correcciones
se pueden hacer pequefas, para instrumentos que
operan gases Yy liquidos y generalmente es menor
que 0.1 % del ATi.

4. CONCLUSION

Se encontr6 que solo dos de las desviaciones
estudiadas permiten obtener algun criterio de disefio.
Su conocimiento permite ademas de disefiar un
equipo con ciertas caracteristicas, encontrar
condiciones de operacién que permiten mantener las
desviaciones minimas, ademas permite evaluar otros
instrumentos al aplicar dichos criterios.
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MEJORA DE DISENO DE CRISOL Y CAVIDAD DE CUERPO NEGRO DE
TEFLON

Kate Stephanie Lopez Reyes! 2, Daniel Cardenas Garcia? y Hugo Rodriguez Arteaga?
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Avenida Ing. Victor Bravo Ahuja No. 125 Esquina Calzada Tecnologico, C.P. 68030.
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2Centro Nacional de Metrologia

Resumen: En el Centro Nacional de Metrologia se disefid y construy6 una celda con cavidad de cuerpo negro
para el punto fijo de fusién del galio. El crisol de la celda se hizo con Teflén. El objetivo de este trabajo es
mejorar el disefio de su cavidad de cuerpo negro en lo que se refiere al aumento de su emisividad efectiva.Con
esto se busca tener el disefio de un crisol para celdas secundarias de puntos fijos con cavidad de cuerpo negro
para calibrar termémetros de radiacion a la temperatura del punto de fusion del galio y para otros metales y
eutécticos con transiciones de fase de mayor temperatura que la del galio.

1. INTRODUCCION

La estabilidad de un instrumento de medicién
depende en gran parte de su aplicacion y del medio
en el que funciona, sin embargo es fundamental que
esté calibrado a intervalos apropiados para asegurar
mediciones confiables, sobre todo cuando se
requieren mediciones con mayor exactitud. Los
termémetros de radiacion generalmente se calibran
por comparacion, haciendo uso de radiadores de
cuerpo negro de temperatura  variable.
Opcionalmente, para mejorar la exactitud de la
calibracion, ésta se realiza con cuerpos negros de
puntos fijos [1].

Las celdas de puntos fijos son crisoles que contienen
metales de elevada pureza en las que la temperatura
permanece constante durante el tiempo que dura la
transicion de fase, de sélido a liquido, del metal que
contienen (o viceversa). Para ello, hay que colocar a
la celda en un horno que la lleve a una temperatura
cercana a la de la transicion, mayor si se va a
producir la fusién, o menor (si previamente se le ha
fundido) para producir la solidificacion. Durante esa
transicion se llevan a cabo las mediciones con el
termémetro que se calibra, para establecer una
relacion entre los valores indicados por él y la
temperatura del punto fijo correspondiente. Se usan
también puntos eutécticos de mezclas de metales,
para producir temperaturas de referencia a las cuales
se calibran los termémetros. Para que la celda opere
como un cuerpo negro, al crisol se le hace una
cavidad para medir su radiancia a través de una
abertura.

Actualmente se trabaja en la mejora de la emisividad
de la cavidad estudiando las propiedades del material
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(Teflén), asi como las caracteristicas propias de un
cuerpo negro para definir la nueva cavidad.

2. CARACTERISTICAS DEL MATERIAL Y DEL
CRISOL

Entre las caracteristicas del crisol y su cavidad son
se encuentran las siguientes:

e Dimensiones dadas por la probeta en la que se

introduce el crisol para su manejo.

e Forma geomeétrica de la cavidad: cilindro-cénica.
Entre las caracteristicas del material orientadas a los
propdsitos que se persiguen, se tienen a las
siguientes, separadas en ventajas y desventajas,

Ventajas:

e Inerte a reacciones quimicas con el galio y
eutécticos del galio.

e Flexible y resistente a la expansion térmica del
galio durante la solidificacion.

e Estructuralmente estable entre -240 °C y 260 °C.

Desventajas:

e Superficies lisas dentro de la cavidad que
reducen la emisividad efectiva.

e Baja conductividad térmica que hace que el
equilibrio térmico se alcance mas lentamente.

2.1 Puntos importantes para la mejora del

disefio

Con base en las caracteristicas mencionadas, se

propusieron las siguientes mejoras para la cavidad:

e Se amplié el diametro interno de la cavidad de
20 mm a 27 mm, pero manteniendo a 20 mm el
diametro de la abertura a lo largo 10 mm. Véase
figura 1.
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e La profundidad total se cambi6 de 123.7 mm a
147 mm.

e Adelgazamiento de las paredes de la cavidad de
2mm a 1.5 mm para incrementar el volumen del
metal contenido y mejorar la transferencia de

e Ataque mecanico que hizo surcos a la superficie
de un disco de Teflon. Este se midio
posteriormente para conocer el valor de su
emisividad espectral.

calor.
ML 15
Cavidad | —3-~|« 0 Galio »ie
t = //"')c'\b ﬁﬁi\ I =
= =S 3
SEIR = ARAl R s 120° 1
& B B B 3 !
vy ¥ \“' \ / 'J;}
¥ AN
| Teflon & |, 139 RED
Fig. 1. Dimensiones del nuevo disefio de cuerpo negro.
3. RESULTADOS 4. DISCUSION

En la figura 2 se observan los resultados de las
emisividades efectivas calculadas con el software
STEEP 3.22 para el crisol original y el modificado,
donde la mejora de la emisividad efectiva es
evidente. Como variables de entrada para éstos
calculos se usaron las dimensiones internas de la
cavidad y los valores medidos de emisividad a
muestras de Teflon liso y con ataque mecanico,
realizadas en el CENAM.

—&— Original —— Modificado

Emisividad efectiva

MVW—"

Longitud de onda / um

Fig. 2. Emisividad efectiva: disefio original (rombos
azules) y disefio modificado (cuadros rojos).
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El ataque mecénico de las superficies internas
incrementa la emisividad efectiva del cuerpo negro.
Sin embargo este tipo de ataque no es posible en
toda la superficie interna de la cavidad, por lo que se
probarda atacar con medios quimicos, con acido
fluorhidrico y con una mezcla de &cido fluorhidrico y
acido nitrico de acuerdo con [2]. También se estan
probaran otros materiales como aluminio y titanio,
que se pueden atacar quimicamente con mayor
facilidad y a los que se les aplicaria un recubrimiento
de Teflon.

5. CONCLUSIONES

Los resultados arrojados por el software STEEP 3.22
indican que se puede mejorar la emisividad de la
cavidad de los crisoles que se usan como cuerpos
negros de puntos fijos, mediante la modificacion de
la geometria interna de la cavidad y con el ataque de
las superficies internas, ya sea mecéanico o quimico.

REFERENCIAS
[1] Bur6 Internacional de pesas y medidas;
Techniques for approximating the International
Scale of 1999; Sévres, Francia, 1997; pp 104-
107.

[2] ASTM, F-86-01,pp 1-3.
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DISENO Y CONSTRUCCION DE UN BANO TERMOSTATICO

Oscar J. Gonzédlez R., Leonel Lira C., Saul Garcia D.
Centro Nacional de Metrologia
km 4,5 Carretera a Los Cués, Municipio El Marqués, Querétaro
Tel. 442-2110500, ext. 3394, ogonzale@cenam.mx

Resumen: Una de las condiciones necesarias para poder determinar el poder calorifico del gas natural, es que
el calorimetro trabaje en condiciones de temperatura constante con variaciones no mayor a 10 mK. Para tal
efecto en el laboratorio de Propiedades Termofisicas del Centro Nacional de Metrologia (CENAM), se disefio
y construyd un bafio termostatico que opera en intervalo de 298 K to 350 K. El cual forma parte del sistema de
medicién para la determinacion del poder calorifico del gas natural.

1. INTRODUCCION

Actualmente el laboratorio de propiedades
Termofisicas del CENAM, se esta desarrollando un
calorimetro que opera con el principio isoperibdlico.

El principio de operacion de este calorimetro,
establece condiciones especiales que debe cumplir
el calorimetro, como el mantenerlo a una temperatura
con variaciones no mayores 10mK.

Comercialmente no existen bafios termostaticos que
cumplan con el requerimiento de estabilidad,
dimensiones adecuadas etc.

Se tuvo la necesidad de disefiar y construir un bafio
termostatico que cumpla con especificaciones
especiales de dimensiones, control de temperatura y
aislamiento térmico

En el presente trabajo se presenta los detalles del
disefio y construcciébn del bafio termostatico,
disefiado especialmente para formar parte de
sistema de medicion para determinar el poder
calorifico del gas natural.

Lo que permitird otorgar servicios de medicion y
caracterizaciébn de la diversidad de tipos de gas
natural existentes.

2. DISENO

Para el disefio del bafio se tomd en cuenta las
dimensiones del calorimetro (ver figura 1.) y las
necesidades de estabilidad para seleccionar el
control de temperatura y las temperaturas a utilizar
las cuales limitaron el intervalo de operacion.
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@

(b)

Fig. 1. Diagrama esquematico (a) y real (b) del
calorimetro.

El bafio consiste en dos cubos concéntricos de
acrilico con un area entre dichos cubicos que permite
colocar poliestireno de 2.54 cm de espesor, el cual
tiene la funcién de ser aislante térmico para evitar el
intercambio de calor entre el medio ambiente y el
interior del bafio (ver figura 2).

El cubo interior se divide en dos secciones las cuales
de designa como tanque contenedor y tanque de
recirculacion.

El tanque contenedor cuenta con las dimensiones
adecuadas para colocar el calorimetro dentro de su
contenedor especial el cual también forma parte del
bafio adjunto al tanque contenedor se encuentra el
tanque de recirculacion en que se encuentra el
sistema de agitacion que hace que el liquido térmico
circule hacia el tanque contenedor y se uniformice la
temperatura.

Entre el tanque contenedor y de recirculacion, se
coloca un bafle, para reducir la turbulencia del liquido
en la zona de medicion.
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Fig. 2. Tanque interno del bafio.

El bafio opera en el intervalo de 298 K to 350 K, para
elevar la temperatura del bafio se cuenta con una
resistencia eléctrica controlada por un control de
temperatura electrénico.

Para operar por debajo de la temperatura ambiente
se coloco un enfriador y un intercambiador de calor,
el cual es un serpentin de cobre por el cual circula
fluido a temperatura constante por medio de un bafio
externo de recirculacion.

Para garantizar la condiciones de operacién del bafio
se realizaron pruebas de operacién, con las cuales
de estimo el valor de estabilidad del mismo en la
figura 3 se puede observar el estado actual de bafio.

Agitador

Sensor de

calefactor enfriador
temperatura

Fig. 3. Bafio termostético.

3. RESULTADOS

Se oper6 el bafio a tres diferentes temperaturas 27
°C, el tiempo de muestreo promedio es de 1 medicion
cada minuto durante 7 horas seguidas.

Los resultados de las mediciones se indican las
siguientes tablas y graficos.
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corrida Tpromedio °C Tambiente °C
1 26.657 22.589
2 26.740 23.202
3 26.537 22.787
4 26.707 22.913
5 26.655 22.021
6 26.639 21.140
7 26.846 20.727
8 26.908 21.216

Tabla 1. Temperatura promedio de cada corrida.

~——Tpromedio

21000 e Tambiente

19.500

19.000

Grafica 1. Temperatura promedio.

estabilidad

Grafica 2. Estabilidad del bafio.

4. DISCUSION

Se van a realizar mediciones con un control de
temperatura de mejor resolucién. Se realizara un
mejor disefio de la parte del enfriador y el
intercambiador. Con los nuevos cambios se tendran
las condiciones especiales que debe cumplir el
calorimetro para su 6ptima operacion.

5. CONCLUSIONES

Los resultados de las mediciones de temperatura en
el liquido del bafio, indican un control mejor que 10
mK en el intervalo de operacion, lo cual hace a este
bafio, tener evidentes ventajas por su bajo costo y
adecuado al calorimetro.

REFERENCIAS
[1] L. Lira Cortés, R. Tinoco Quintero. O. Gonzélez
Rodriguez, S. Garcia Duarte. “Caracterizacion
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MEDICION DE ORO A NIVEL TRAZA EN UNA MATRIZ DE SUELO

Edith Valle Moya, Faviola A. Solis Gonzélez, Maria del Rocio Arvizu Torres,
Centro Nacional de Metrologia, Metrologia de Materiales Metdlicos.
km 4,5 carretera a los Cués, Mpio. El Marqués Querétaro
Teléfono: (42) 11-05-00 Ext. 3910, evalle@cenam.mx

Resumen: Dos métodos de medicion para oro (Au) en suelo han sido desarrollados para la certificacion de
material de referencia de suelo, empleando el método de calibracién de material de referencia interno con
adicion de material de referencia certificado con la técnica de espectrometria de masas con plasma acoplado
inductivamente (ICP-MS), se describe la evaluacion de las fuentes de incertidumbre involucradas en la
medicion, identificando las fuentes mas significativas y su control durante la medicion, con la finalidad de

alcanzar la més alta calidad metroldgica.
1. INTRODUCCION

La mineria es una de las actividades mas importantes
para México, es importante establecer métodos de
medicién analiticos validados para la medicién de oro
(Au), con la finalidad de evaluar la factibilidad de su
extraccion con procesos industriales modernos que
eviten la contaminacion del ambiente [1]. En este
trabajo se presenta el desarrollo de dos métodos de
digestibn empleados para la muestra de suelo, la
medicién de Au se realiz6 empleando el método de
calibracion de Material de Referencia Certificado
(MRC) interno con adicion de MRC, empleando las
técnicas de espectrometria de masas de sector
magnético y triple cuadrupolo con celda de reaccién
con plasma acoplado inductivamente; la estimacion
de incertidumbre, con la finalidad de certificar
materiales de referencia de matriz de suelo.

2. MARCO TEORICO

2.1 Método de calibracién de MRC interno con
adicién de MRC

Este método de calibracion se aplica para todas
aquellas mediciones donde existe efecto e
interferencias de matriz, puede ser aplicado en
técnicas analiticas de deteccién simultanea como
espectrometria de masas de emision atdmica con
plasma acoplado inductivamente (ICP-OES) e ICP-
MS. [2].

2.2. Desarrollo experimental

Para el desarrollo de los métodos de medicién de Au,
incluye un método de preparacion, en donde se
adiciona primero el MRC interno y seguido de una
digestion &cida en sistema cerrado de reaccion
acelerada asistida por microondas, posteriormente
una evaporacion de acidos y finalmente se adiciona
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el material de referencia certificado, llamado spike 6
adicion de estandar. Una vez preparada la muestra,
se midié el Au empleando espectrometria de masas
con plasma acoplado inductivamente. La preparacion
de las muestras se realiz6 dentro de un sistema de
cuarto limpio hibrido con filtros HEPA clase ISO 5/7

[3].

2.3. Evaluacion de interferencias

Se hizo una medicion preliminar de la muestra, con
la finalidad de evaluar el contenido aproximado Au a
medir, seleccionar el MRC interno a emplear y
evaluar las posibles interferencias que podrian
afectar la medicion de Ir y Au.

2.4. Preparacion gravimétrica de mezclas

Se realiz6 la preparacién gravimétrica de las mezclas
con las muestras de suelo y la disolucion del MRC
interno, las cuales se sometieron a dos procesos
independientes de digestion en sistema de reaccion
acelerada en horno de microondas, donde uno de los
métodos incluyd (10 mL HNOs, 4 mL de HF, 4 mL de
HCly 2 mL de H203) y el segundo (4 mL HNOs, 2 mL
de HF, 10 mL de HCI, 4 mL de H202 y 1 mL H3BO3).

2.5. Cuantificacién delafraccion de masade Au
y estimacion de incertidumbre

Los valores de la medicién de la fraccion de masa de
0ro Wy, x) €n pg/g, obtenidos para cada una de las
muestras, blancos y material de control (SRM-2710)
se obtuvieron empleando los métodos de calibracion
de MRC interno con adicién de MRC [2], las técnicas
de espectrometria de masas de sector magnético y
triple cuadrupolo con celda de reaccion (gas
hidrogeno) con plasma acoplado inductivamente. La
estimacién de incertidumbre se realizé con base al
uso de métodos numéricos de diferenciacion, de
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acuerdo a lo que establece la Guia de Estimacién de
Incertidumbre de EURACHEM[4] y la GUM[5]

3. RESULTADOS Y DISCUSION

Como resultado de la evaluacion de las
interferencias; para el ICP-SFMS (marca Thermo,
modelo Element 2) la principal interferencia es
181Ta160, por lo se corrigié dicha interferencia en;
para el caso del ICP-QQQMS (marca Adgilent
technoligies, modelo 8800) se utilizé la celda de
reaccion en modo H: que fue donde se lograron
minimizar la presencia de interferencias. En los
métodos de digestion se logrd la digestion completa
de las diferentes muestras de suelo. En la figura 1 se
presentan los valores de la fraccion de masa de oro
Wau) en pg/g obtenidos para las muestra de suelo, se
observa variabilidad entre los resultados de la
fraccion de masa de Au de cada una de las muestras;
se puede observar gque los valores obtenidos por las
dos técnicas de medicidbn presentan resultados
consistentes.

Medicién de Au en matriz de suelo
0.20

0.18
0.16
0.14
0.12
0.10
0.08
0.06

Faccion de masa (mg/kg)

0.04

ﬁﬁﬁﬁﬁ

promedio

Fig. 1. Resultados de wu) por muestra
3.1 Contribucion de las magnitudes en la
estimacion de incertidumbre.

De la estimacion de incertidumbre se observo que la
magnitud mas significativa fue el método de
preparacion de muestra, la cual representa la
reproducibilidad del método de preparacion entre las
muestras para la medicion de Au a nivel ultratraza
(ug/g). La incertidumbre expandida relativa obtenida
para la técnica ICP-QQMS es de 29 % y para ICP-
SFMS es 36 %, que es satisfactoria para mediciones
a este nivel de fraccion de masa de Au (ug/g), para
una matriz natural compleja.

3.2 Medicion de Au en el MRC de control

Los resultados obtenidos para el material de
referencia empleado como control, SRM-2710, se
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presentan en la figura 2. La validacion del método se
confirma a través de demostrar capacidad de
medicion por medio de la medicion de oro en el
material de referencia SRM-2710 que es una matriz
de suelo y al utilizar dos métodos de medicion
independientes que no presentan diferencia
significativa.

SRM-2710 (Oro en suelo)
0.77
0.73 -
0.69 -~
0.65 -~
0.61 -~
0.57 -
0.53 -~
0.49 |-~
0.45 -~
0.41 +--
0.37 -
0.33 -
0.29 -
0.25

Fraccion de masa (mg/kg)

Referencia ICP-QQQMS ICP-SFMS

Fig. 2. Resultados de wy) en el SRM-2710.

4. CONCLUSIONES
Los métodos de digestion empleado para la
preparacion de la muestras de suelo, son

consistentes, como se pudo confirmar con los
resultados de medicion obtenidos en el material de
referencia empleado como control, el cual es
comparable con respecto a los valores obtenidos por
las dos técnicas de medicidn, donde se obtuvieron
valores consistentes, la incertidumbre expandida
relativa para Au de 30 % es adecuada, al nivel de un
método implementado para mediciones de Au a nivel
de pg/kg en una matriz natural compleja.
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SEPARACION DE HIERRO POR INTERCAMBIO ANIONICO EN SUELO
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01 442 211 0500 Ext 3902, marvizu@cenam.mx

Resumen: El método de dilucion isotdpica con espectrometria de masas con plasma acoplado inductivamente
(DI-ICP-MS), provee alta exactitud y bajos limites de deteccién en la medicién de hierro. Su aplicacion requirié
la seleccién de isétopos libres de interferencias isobaricas, poliatdmicas y doblemente cargadas, por lo que se
desarrollo un método de separacion de intercambio aniénico para el hierro en muestras de suelo, con la
finalidad de reducir las interferencias de matriz, los altos solidos disueltos para mejorar el nivel de

incertidumbre.

1. INTRODUCCION

El hierro (Fe) es esencial para la nutricion en seres
humanos, es vital en el proceso de respiracién y es
un constituyente de diversas enzimas[1]; en el suelo
es nutriente primario en el cultivo de plantas. Existen
diversos métodos de medicion de Fe, como el
método de dilucion isotépica con espectrometria de
masas y plasma acoplado inductivamente (DI-ICP-
MS), de uso en certificacion de materiales de
referencia[2], para su aplicacion requiere de isétopos
de Fe libres de interferencias[3,4]; por lo que es
necesario aplicar un método de separacion; diversos
métodos han sido empleados [4,5]. En este trabajo
se expone el desarrollo del método de separacién de
Fe en suelo industrial tipo arenoso de origen riolitico
contaminado y cambisol éutrico de uso agricola no
contaminado, utilizando intercambio aniénico, en
combinacion con ICP-MS de sector magnético, en
media resolucion, con el Patron Nacional de Cantidad
de Sustancia de Elementos Quimicos empleando el
Método de Dilucion isotopica (CNM-PNQ-5).

2. METODO DE SEPARACION DE Fe Y
MEDICION CON DI-ICP-MS

Las disoluciones acuosas de cloruro de hierro
contienen en equilibrio, las siguientes especies: Fe3*,
[FeClz]*, [FeCls] y [FeCls]. Con base a la informacion
de las constantes globales de formacién, se realiz6 el
diagrama de distribucién de especies de Fe-Cl para
determinar la formacion de los complejos i6nicos de
Fe, base del desarrollo del método de separacion.
Para el desarrollo, se empleo una disolucion sintética
(W3s-2) de referencia con los elementos interferentes y
49.4 mg/kg de Fe [8]. Se disefiaron experimentos de
separacion de Fe por intercambio anionico con resina
base fuerte tipo 1, anionica, con grupos funcionales
aminos cuaternarios, para intercambiar los complejos
anionicos de Fe y separarlo con recobros de Fe de ~
90 %, empleando bajos volimenes de acidos de alta
pureza. Se variaron los volimenes de HCIl y agua
como eluyentes, en primeras fracciones HCI 12 M y
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6 M, hasta las uUltimas de HCI 0.5 M. En el primer
experimento se planeé obtener 8 fracciones de
volimenes de 1 mL, posteriormente en los
subsecuentes de 2 mL. Para cada experimento con
disolucion sintética, se midié cada fraccion el Fe en
el ICP-AES (Perkin Elmer Optima 8300 a 238.204
nm) y en ICP-SFMS (Element 2, Thermo Finnigan)
en media resolucion, los elementos K, Na, Mg, Al, Ca,
Cr, Ni, Fe, Mn, Cu, Zn, As, Zr, Nb, Mo, Cdy Pby en
modo alta resolucion los elementos Ky As. Se evalué
en cada fraccion la separacion del Fe y su eficiencia
en gréficos. El método de separacion Optimo se
aplicoé a las muestras de suelo industrial y agricola,
pesandose 0.4 g de muestra, 2 mL de disolucion de
isétopo enriquecido ’Fe (500 mg/kg), 10 mL de HCI,
4 mL de HNOs, 2 mL de HF, 2 mL de H202y 1 mL
H3BOs (4 %); las muestras se trataron en un sistema
de digestion de reaccion acelerada asistida por
microondas (MW) CEM modelo MARS 6, con vasos
de alta presién (XP-1500 plus). Las muestras fueron
evaporadas y aforadas en disolucién de HCI 6 M para
asegurar la formacion del complejo [FeCls]. Se
obtuvieron primero 2 fracciones de 2 mL, 1 fraccién
de 4 mL vy finalmente 2 fracciones de 2 mL. Se
evaluaron en las fracciones los pares isotépicos
libres de interferencias, considerando los isétopos
S4Fe, 5%Fe, 5Fe y como referencia el 57Fe,
comparandose con los valores emitidos por IUPAC
[6]. La medicion de Fe se realizé con el método de
doble dilucién isotdpica con igualacion de la relacion
isotépica, empleando las relaciones isotépicas
5’Fe/*%Fe, 5'Fe/>*Fe[2,6]. La validar los resultados del
meétodo de separacién de Fe con DI-ICP-SFMS, se
participé en una comparacion internacional en marco
del Grupo de Trabajo de Analisis Inorganico del
Comité Consultivo de Cantidad de Sustancia:
Metrologia en Quimica y Biologia (IAWG-CCQM), de
la Oficina Internacional de Pesas y Medidas (BIPM).

3. RESULTADOS Y DISCUSION

En Fe se separd en la penultima fraccion con un
recobro satisfactorio de (94 a 97) % y los elementos
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alcalinos y alcalinotérreos en las primeras fracciones,
minimizando las interferencias de matriz para el Fe
[3]. En la figura 1a, para la Prueba | el Fe se midi6 en
las fracciones en el ICP-AES, observandose en los
resultados que el Fe se separa en las fracciones 5, 6,
(HCI 0.5 M) 7 y 8 (H20), con un recobro entre todas
las fracciones del (38 al 75) % y con alta variabilidad;
por lo que se plante6 otra prueba (ll) juntando las
primeras fracciones a 2 mL y las fracciones donde se
eluye el Fe, se combinan en una fraccién de 4 mL
para obtener mejor reproducibilidad y mejor recobro
del Fe de (~73) %, donde el Fe se eluye
principalmente en la fraccion 3 (HCI 0.5 M).

a) Prueba | Fe en W, (HCI 12 M) b) Prueba Il Fe en W, (HCl 6 M)

0o 1 2 3 4 5 6 7 8 9
Nimero de fraccion

EXPERIMENT 014
———+——— EXPERIMENTO 15

PR Y G

o =R

FL F2 F3 [ 5

Fig. 1. a) Separacion de Fe en disolucion Wi, n = 5.
b) Separacion de Fe en disolucion Wi, n = 2.
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Fig. 2. a) Separaciéon de Fe en suelo industrial
(Hcl6 M) y sus interferencias. b) Separacion de Fe en
suelo agricola (HcI 6M) y sus interferencias.

En la Prueba Il (figura 1 b), al reducir el contenido de
HCI en el aforo de la muestra, de 12 M a 6 M, se
observa que el Fe es eluido en la fraccion 3 (HCI 0.5
M), con mejor precision y no se observa diferencia
significativa en el recobro (73 al 76) %, con respecto
a la prueba Il. En la Prueba 1V, los resultados
obtenidos del método de separacion desarrollado en
la prueba lll, con 6 M de HCI en muestras de suelo
natural contaminado y agricola (ver figuras 2a y 2b),
realizando la medicion del Fe en ICP-MS, se observa
la separacion del Fe en la fraccion 3 (HCI 0.5 M), con
un recobro satisfactorio de 93 %. En ambas
muestras, se observan contenidos no significativos
de Na, Al, Mg y K. La validacion del método de
separacién de intercambio aniénico en Fe en las
muestras de suelo, se realiz6 con dilucién isotopica
(D1) e ICP-SFMS, participando en la comparacion
internacional en el Grupo de Trabajo de IAWG-
CCQM BIPM, donde participaron institutos de
metrologia de diversos paises: Argentina, Australia,
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Bélgica, Brasil, Canada, Estados Unidos, Francia,
Hong Kong, India, Jap6n, Kenia, México, Perl, P.R.

China, Rumania, Rusia, Eslovenia, Sudéafrica,
Turquia. En las figuras 3a y 3b se muestran los
resultados  satisfactorios, con incertidumbres

relativas de medicién de w(Fe) de 1.7 % para suelo
no contaminado y 2.7 %

a) Fe en suelo industrial

ara suelo contaminado.

b) Fe en suelo agricola

1— 2
,,,,,,,,,,,,,,,,,,,, e I4IL
e

(3

R A

&

Fig. 3. a) Comparacion de suelo industrial.
b) Comparacion de suelo agricola.

4. CONCLUSIONES

El método de separacién de intercambio aniénico
para Fe en ambas muestras de suelo empleando HCI
6 M, obtuvo buen resultado con recobros de (94 y 97)
% respectivamente. La w(Fe) separado en las
muestras de suelo fue medido con el Patron Nacional
CNM-PNQ-5, en las relaciones isotépicas (Ry)
5’Fe/*%Fe y 5’Fe/>*Fe, con excelentes incertidumbres
relativas de (1.7 a 2.7) %.
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ACCESORIOS Y MODIFICACION DE PROCEDIMIENTOS PARA EL
GENERADOR DE HUMEDAD DEL INTI

Javier Garcia Skabar, Mariano Santaya
U.T. Calor, Centro de Investigacién en Fisica y Metrologia, Instituto Nacional de Tecnologia Industrial (INTI)
Avda. General Paz 5445, C.C. 157, B1650WAB San Martin, Argentina
jskabar@inti.gob.ar

Resumen: Con el objeto de reducir la incertidumbre del generador de humedad patrén del INTI se ensayé un
accesorio para la camara de muestreo, y una modificacion en el procedimiento de medicion de la temperatura
del saturador. Buscando mejorar la uniformidad de la temperatura en la camara, se disefié una sub-camara
con un dispositivo para medicién y registro de la distribucion de temperatura. Para medir la temperatura del
saturador se utilizé un termémetro con menor incertidumbre de calibracién que los sensores originales del

generador.

1. INTRODUCCION

La humedad de la muestra de aire obtenida de un
generador de humedad de dos presiones y/o dos
temperaturas, se calcula a partir de los valores de
temperatura y presion en el saturador y en la cdmara
de muestreo. La incertidumbre en el valor de
humedad de la muestra de aire generada dependera
de las incertidumbres de medicion de estas cuatro
variables, y de la incertidumbre de las férmulas
utilizadas.

El generador de humedad patrén de INTI es un
equipo comercial marca Thunder Scientific modelo
2500 LT [1]. De su analisis de incertidumbre [2] se
identifica que dos de las componentes de mayor
relevancia en el calculo de humedad relativa son las
incertidumbres de medicibn de temperatura del
saturador y de la cAmara de muestreo.

Para la medicion de estas dos variables el equipo
cuenta con dos termistores de 10 kohm que pueden
calibrarse con incertidumbres del orden de las
0,02 °C en un intervalo de -10°C a 70°C. La
incertidumbre final en la medicién de la temperatura
en cada caso resulta tipicamente 0,05 °C para la
temperatura del saturador y 0,1°C para la
temperatura de la cAmara.

En un intento de reducir la incertidumbre de estas
componentes, se ha ensayado un sistema de
medicién alternativo al del equipo para la temperatura
del saturador, y se ha disefiado una sub-camara para
reducir el volumen de trabajo. Se desarrollé un
sistema que permite medir la in-homogeneidad de
temperatura de la sub-cAmara mientras se realiza
una calibracién.

2. DESCRIPCION EXPERIMENTAL

El principio de funcionamiento del generador de dos
presiones consiste en saturar aire a alta presion y
descomprimirlo  hasta  presion  atmosférica,
manteniendo la fracciébn molar de vapor de agua
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constante. En base a este principio de
funcionamiento, la humedad relativa (hr) y la
temperatura de punto de rocid (tsew) del aire en la
camara de muestreo se calculan utilizando las
formulas de la referencia [1, 2]. La medicién de la
temperatura del saturador interviene en el calculo
ambas magnitudes, mientras que la medicién de la
temperatura de la camara lo hace solamente en la
determinacion de la humedad relativa.

2.1. Sub-cémara
La in-homogeneidad es la componente de mayor
peso en la incertidumbre de temperatura de la
cédmara. Para mejorar la homogeneidad se plantea
reducir el volumen de trabajo utilizando una sub-
camara, como se muestra en la Fig. 1.

j

Fig. 1. Sub-camara de cobre con termistores
distribuidos para la medicién de gradientes.

La sub-camara consiste en un tubo de cobre con un
difusor conectado a la boca de ingreso de aire a la
cadmara. En las paredes del tubo se practicaron
orificios para alojar 4 de los 5 termistores que miden
la distribucién de temperatura. El termistor restante
se introduce dentro del tubo junto con el sensor de
temperatura de la cAmara y el sensor del instrumento
a calibrar. Los termistores se miden utilizando un
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Micro-ohm Meter HP 34420 y un selector de canales
fabricado en nuestro laboratorio, comandados por
una PC con un programa escrito en LabView que
también realiza el registro de las mediciones y el
calculo del gradiente de temperatura. Ver Fig. 2.

2.2. Medicion de latemperatura del saturador
En este equipo la temperatura del saturador se mide
indirectamente. El sensor del equipo mide la
temperatura del bafio termostatico en que se
encuentra sumergido el saturador, asumiendo que
estédn a la misma temperatura. Es posible medir la
temperatura de este bafio accediendo por la boca de
llenado del mismo con un termémetro adicional. La
profundidad es suficiente para introducir un
termdmetro patron de resistencia de platino (SPRT)
de 450 mm de longitud. La medicién de temperatura
del saturador se realizé utilizando una SPRT marca
Rosemount modelo 162CE, calibrada en el
laboratorio de puntos fijos, y un equipo Fluke Chub-
E4. El sistema tiene una incertidumbre de calibracién
de 0,01 °C. Ver Fig. 2.

Fig. 2. Generador con SPRT adicional y Sub-
camara de cobre.

RESULTADOS

Se midié de la distribucion de temperatura de la
camara del generador y de la sub-camara, utilizando
el mismo sistema e instrumental. En la Tabla 1 se
muestran las maximas diferencias medidas.

3.

Sxi ; ; Maxima
Temperatura | Maxima diferencia . o
nominal /°C /°C (generador) diferencia /°C
& (sub-cdmara)

15 0,69 0,10

25 0,52 0,03

35 0,80

10 0,24

Tabla 1. Mediciones de in-homogeneidad realizadas
con los termistores distribuidos en la caAmara del
generador, y en la sub-camara de cobre.
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En la Tabla 2 se muestran resultados de mediciones
de la temperatura del saturador realizadas con el
sistema de medicion del equipo Thunder 2500 y con
la SPRT adicional introducida en el mismo bafio. Las
diferencias entre los valores medidos pueden
deberse a falta de tiempo de estabilizacion o a la falta
de uniformidad del bafio, dado que los termémetros
se encuentran en distintas posiciones dentro del
bafio.

sensor thunder 2500 SPRT

ts/ °C Inc.k=2/°C | ts/°C Inc.k=2/°C
19,93 0,02 19,83 0,01
39,92 0,02 39,14 0,01
64,85 0,02 64,86 0,01

Tabla 2. Mediciones de temperatura del saturador
(ts) con el sensor del equipo y con la SPRT.

4. DISCUSION

La sub-cadmara mejoré notablemente la uniformidad
y tiempos de estabilizacion. Esto se traduce en una
reduccion de la incertidumbre del valor de hr en
aproximadamente 0,1%hr y 0,5%hr segun el caso.
Utilizando la SPRT se logré reducir la incertidumbre
de temperatura del saturador. El impacto en la
incertidumbre de la temperatura de punto de rocio no
es significativo por si solo, es necesario reducir
ademas otras componentes

5. CONCLUSIONES

Con un accesorio simple y econémico, y utilizando
instrumental existente en el laboratorio fue posible
obtener una reduccion en las incertidumbres de
medicion de temperatura del generador que impacta
significativamente en la incertidumbre de la hr.
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FACTORES QUE INFLUYEN EN LA ESTII\/IACIQN DEL TAMAK'IO DE
PARTICULA PROMEDIO POR DISPERSION DE LUZ DINAMICA
PARA NANOPARTICULAS

Karla M. Berthely Cardoso, Norma Gonzalez Rojano
Direccion General de Metrologia de Materiales, ProMetNano, Centro Nacional de Metrologia
km 4.5 Carretera a los Cués, El Marqués, Querétaro
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Resumen: La técnica de dispersién de luz dinamica (DLS) es una de las técnicas mas utilizadas por la industria
para la determinacién del tamafio de nanoparticulas promedio en medio liquido. Sin embargo, se ha observado
gue la medicion confiable de particulas en la nanoescala por esta técnica se ve influenciada por varios factores,
aun partiendo de materiales de referencia, siendo uno de estos factores el proceso de preparacion de la
muestra, entre otros. En este trabajo se presentan algunos de los factores evaluados en la medicion del
diametro promedio de nanoparticulas inorgéanicas y organicas.

1. INTRODUCCION

La dispersién de luz dinamica (DLS, por sus siglas en
inglés) es una técnica empleada para Ila
determinacion del tamafio de particula promedio en
suspensién, o macromoléculas en solucién tales
como proteinas o polimeros. No obstante, en la
medicion del diametro de particula promedio
(diametro hidrodinamico) hay varios parametros que
pueden influir en la medicibn de acuerdo a la
ecuacion de Stokes-Einstein [1]. Aunque el tamafio
de particula es el determinante primario del
coeficiente de difusion medido, otros pardmetros
pueden intervenir en estas mediciones e influir en el
tamafio medido como la temperatura, Ila
concentracion, viscosidad y el indice de refracciéon
del medio de dispersién. Por lo tanto, es importante
evaluar los factores que influyen para realizar
mediciones de manera precisa del tamafio de
particulas en la nanoescala. En este trabajo se
utilizaron materiales de referencia con un valor del
tamafio promedio de particula conocido para
identificar algunos de los factores que pueden influir
en la medicién de nanoparticulas.

2. DESARROLLO EXPERIMENTAL

Para la evaluacién de los factores que influyen en la
medicion del tamafio de particula promedio en
materiales en la nanoescala, se utilizaron materiales
de referencia de nanoparticulas.

2.1. Materiales y equipo

Los equipos utilizados fueron un analizador de
tamafio de particula Malvern Zetasizer Nano-S
utilizando los siguientes parametros de medicion:
longitud de onda laser de 632.8 nm (laser He-Ne),
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angulo de dispersién 173°, numero de mediciones 3
(13 repeticiones), la viscosidad e indice de refraccion
del medio de dispersién (agua) son 0.8872 mPa.s y
1.330, respectivamente a 25 °C.

El medio de dispersion utilizado fue agua obtenida
del sistema ELGA. Los materiales de referencia
utilizados fueron el RM 8012 Gold nanoparticles con
un valor de referencia del diametro de particula de
28.6 nm = 0.9 nm [2] y el SRM 1963a Polystyrene
spheres con un valor de referencia del diametro
modal de 101.8 nm + 1.1 nm [3].

muestras

2.2. Preparacion de las

procedimiento de medicién

y

El proceso general utilizado para la preparacién de
las muestras consistid en enjuagar las cubetas con
agua de medicion filtrada y se dejaron secar previo a
su uso. El medio de dilucién, agua, se filtré previo a
la preparacion de la muestra. La concentracion inicial
de la muestra fue la concentracion original del
material de referencia utilizado. Las muestras se
filtraron al momento de transferirlas a la cubeta
tomando una cantidad minima necesaria para
completar el nivel del liquido requerido para la
medicion y evitando la formacion de burbujas. En
todos los casos, la filtracion se realizé usando una
membrana de PVDF de tamafio de poro de 0.22 pm.

3. RESULTADOS

3.1 Influencia de latemperatura de medicién

Las nanoparticulas de oro (NP-Au) se midieron
tomando una alicuota de 1.2 mL de este material de
referencia que se transfirié directamente a la cubeta
de medicion sin dilucion previa y siguiendo las
instrucciones de uso dadas en el reporte de
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investigacion de este material. La medicién de la
muestra se realizd 3 veces en diferentes dias a 20 °C
y 25 °C de temperatura, los resultados se muestras
en la tabla 1.

Tabla 1. Resultados de la medicién de NP-Au a
diferentes temperaturas.

Tamafio de
Material de | Temperatura de pr?)rrt,:%léli%
referencia medicion, °C pre
(diametro),
nm
RM 8012 20 27.6+0.1
RM 8012 25 28.1+0.1

+ desviacion estandar de 6 mediciones

3.2 Influencia del la

concentracion

tipo de material y

La mediciéon de esferas de poliestireno de tamafio
nanométrico (NP-PS) se realizé transfiriendo
aproximadamente 1.2 mL del material directamente a
la cubeta de medicion sin dilucion previa y siguiendo
las instrucciones de uso dadas en el certificado de
este material. Adicionalmente, se midié una serie de
diluciones de concentracion de masa 52.8 mg/L, 26.4
mg/L y 52.8 pug/L del material de referencia utilizando
agua de medicion filtrada. En la figura 1 muestra los
resultados obtenidos.

Particulas de poliestireno

1600
1400
1200

1000

L 4

10 100 1000

Concentracién de masa, mg/L

10000

Fig. 1. Efecto de la concentracion en el tamafio de
particula.

La medicién a la concentracion de masa de 52.8 pg/L
no proporcioné un valor de diametro promedio de
particula congruente, es probable que se deba a la
concentracién es tan baja que pudo haber afectado
la relacion sefial-ruido y la medicion estuvo sujeta a
la particulas presentes en el medio de dispersion.
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4. DISCUSION

En la medicién del diametro promedio de particulas
por DLS, la viscosidad y el indice de refraccién del
medio de dispersién dependen de la temperatura. De
aqui que, en la medicién de la suspensién de NP-Au
a diferente temperatura, se observé que el valor del
diametro promedio obtenido a 20 °C esta por debajo
del intervalo de incertidumbre del valor de referencia.
Mientras que a 25 °C, el diametro promedio medido
esta dentro del intervalo de incertidumbre de valor de
referencia de este material.

En nanoparticulas de tipo organico como las de
poliestireno, se observé la aglomeracién de las
nanoparticulas en la suspension del material de
referencia, efecto que no se observo en las NP-Au
que son de tipo inorganico. Conforme la suspension
se fue diluyendo, el didmetro promedio disminuyé
(Fig. 1) y se acerc6 mas al valor de referencia del
material cuando se filtr6 la suspension. Es probable
que este efecto pueda deberse a interacciones
atractivas interparticula.

5. CONCLUSIONES
En la medicion del tamafio promedio de
nanoparticulas en medio liquido por DLS es

importante evaluar los factores que influyen para
obtener resultados confiables. La temperatura de
medicion es uno de estos factores, al igual que las
caracteristicas fisicas y quimicas del nanomaterial a
medir.
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ESTUDIO DE VIABILIDAD DEL INCREMENTO DEL INTERVALO DE
MEDICION EN EL SISTEMA DE TRANSFERENCIA DE PAR TORSIONAL
DE 20 kN'm

Torres Guzman J. C., Segovia Arriola O., Gomez Chavez C. V.
Centro Nacional de Metrologia
km 4.5 Carretera a Los Cués, Municipio El Marqués, Qro. C.P. 76246 México
osegovia@cenam.mx, jtorres@cenam.mx

Resumen: Se describe un estudio de viabilidad para incrementar el intervalo de medicion del patron de
trasferencia de par torsional de 20 kN-m. Consistente en experimentacion mediante extensometria y
simulaciones realizadas en elemento finito (MEF) de la estructura principal del sistema de transferencia. Los
resultados obtenidos, permitieron validar los modelos numéricos, de modo que con los cambios pertinentes la
modelacién (cambio en el tamafio de elemento y estudios de convergencia por malla), se puede predecir el
comportamiento de la estructura a valores de par torsional superiores a los 20 kN-m.

1. INTRODUCCION

La evolucion industrial nacional demanda la
generacion de par torsional en intervalos de medicion
cada vez mas grandes (de hasta 33 kN-m). El
laboratorio de par torsional del CENAM ofrece
servicios de medicion y calibracion hasta 20 kN-m,
por lo que se estudia la viabilidad de elevar la
capacidad de medicion del sistema de transferencia
de 20 kN'm. Para conocer el maximo intervalo
alcanzable se realiz6 un estudio de la estructura
cilindrica exterior del sistema de transferencia hasta
20 kN'm por medio del método del elemento finito asi
como experimental con galgas extensométricas.

2. MODELO EN ELEMENTO FINITO

Se realizé un modelo en elemento finito, usando
elementos isoperimétricos de 16 nodos para
considerar triaxialidad de esfuerzos. De los
resultados obtenidos en la simulacién de la estructura
cilindrica del sistema de transferencia se observa
(Figura 1) que existen tres zonas con mayor
concentracién de esfuerzos (usando el criterio de
Von Mises), que fueron las seleccionadas para la
instalacion de galgas extensométricas (GE).

Fig. 1. Esfuerzos ae Von Mises aplicando
par torsional de 20 kN-m.
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Las figuras 2 y 3 muestran un ejemplo de 2 de los
puntos criticos localizados por el MEF.
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Fig. 2. Resultados de concentracién de esfuerzos
en la pestafa del cilindro (punto 1, figura 1).
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Fig. 3. Resultados de deformacion unitaria en la

esquina del acceso del cilindro (punto 3, figura 1).

3. EXPERIMENTACION CON GE
Se seleccionaron rosetas a 45°, de aplicacion

general y sus mediciones (deformaciones principales
en un estado de deformacion plano €7 y &2) son
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independientes a la direccion en que se peguen [1].
En la tabla 1 se describen las principales
caracteristicas de las GE seleccionadas.

Tabla 1. Designacion y caracteristicas de las

rosetas.
Tipo CEA-13-125UR-120

Factor de Sensibilidad

galga transversal

Seccion 1 2.110+05% 1.0+0.2%
Seccion 2 2.125+ 0.5 % 09+£0.2%
Seccion 3 2.110+£0.5% 1.0+02%

3.1. Pegado

Se siguio el procedimiento de pegado tradicional [2],
gue consiste en preparacion de la superficie (lijado,
desengrasado y neutralizado), aplicacion del
pegamento y el pegado. La figura 4 muestra una
roseta pegada en la parte superior de la estructura,
cercana a una pestafa del cilindro.

Fig. 4. Roseta extensométrica ubicada en las
cercanias de una de las pestafas de la estructura.

4. RESULTADOS

La primer deformacion principal €7 se obtiene a partir
de la ecuacion 1 [3]. Donde ki es el valor en micro-
deformaciones de cada una de las secciones de las
GE (secciones 1, 2 y 3 con sus respectivos factores
de compensacion de factor de galga).

_ kitks

E =
1 2

+ (kP ¥ G — ) ()

En la tabla 2 se resumen los resultados de las
mediciones promedio de las rosetas 1, 2 y 3 (véase
figura 1 para la posicién de estas).
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También se incluyen los resultados de la simulacion
mediante el método del elemento finito y la diferencia
en porcentaje entre los 2 métodos.

Tabla 2. Comparativa entre resultados esperados y
experimentales mediante el MEF.

108

i | ke | ke [Ecuscion| . & o
S R cuimon MEF |Diferencia
Roseta 1 11 8 [-13 14 29.0 -51.7
Roseta 2 13 1| -7 13.7 13.8 -0.70
Roseta 3 18 1|5 23.8 24.2 -1.65
5. CONCLUSIONES

Mediante las mediciones con una roseta a 45° se
considera un estado de deformacioén plana, por lo que
la tercera componente de deformacién principal no es
medida. El criterio usado para realizar la comparativa
entre resultados es la deformacién principal y no la
deformacion de Von Mises. La matemética detras de
la simulacion por MEF si considera una triaxialidad
de esfuerzos, por lo que los esfuerzos tienden a ser
mayores a los experimentales.

En la roseta 1, los valores se encuentran muy por
debajo del esperado (diferencia aproximada del -
50%); esto se debe a que en la simulacién no se
consideraron los refuerzos colocados en la unién con
la tapa superior, ni el cambio de la rigidez en las
cercanias de las pestafias debido a la soldadura
aplicada. Se concluye que la estructura principal es
apta para soportar pares de 50 kN-m, manteniendo
un factor de seguridad conservador (mayor a 2).
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VERIFICACION DE AMPLIFICADORES DIGITALES DE ALTA EXACTITUD
PARA MEDICIONES DE FUERZA Y DE PAR TORSIONAL

Calixto Morales Aguillén, Jorge C. Torres Guzman
Centro Nacional de Metrologia
km 4.5 carretera a Los Cués, El Marqués, Querétaro
+52-01-4422110500 ext. 3751, correo electrénico: cmorales@cenam.mx

Resumen: Para la trazabilidad de las mediciones cientificas, particularmente de las magnitudes de fuerza y
par torsional, el uso de los amplificadores-indicadores digitales para la visualizacion de indicacién de lectura
de los transductores, tiene un papel muy importante en la estimacién de la incertidumbre de medida. Se
describe el procedimiento para realizar la verificacion de los amplificadores digitales de alta exactitud como
parte del programa de mantenimiento que se tiene en los laboratorios de fuerza y par torsional del Centro

Nacional de Metrologia de México (CENAM).

1. INTRODUCCION

Los amplificadores-indicadores de sefial eléctrica
para transductores de medicion con puente de galgas
extensométricas, especificamente los utilizados en
las magnitudes de fuerza y par torsional, tienen la
importante funcién de ser el sub-sistema para la
adquisicibn de sefales eléctricas de los
transductores. Permiten la visualizacion en su
indicador digital de lectura de medicion que recibe del
transductor conectado.

Los amplificadores de alta exactitud utilizados en los
laboratorios de calibracion, deben mantenerse en
monitoreo tanto del software como de hardware.
Particularmente, los utilizados en los laboratorios del
CENAM, elemento importante en la cadena de
medicion del sistema nacional de medicién en fuerza
y par torsional, se requieren de un proceso de
verificacion en el que se determine el cumplimiento
de la exactitud requerida para los fines propuestos.

2. VERIFICACION DEL
ADQUISICION DE SENALES
(AMPLIFICADOR DIGITAL)

SISTEMA DE
ELECTRICAS

La sefial eléctrica utilizada en los amplificadores para
transductores de fuerza o par torsional se encuentra
en el intervalo de medida de 0.1 mV/V a un maximo
de 2 mV/V, por las caracteristicas del puente
completo de wheatstone. Las lecturas de los datos
adquiridos de forma digital en los amplificadores de
alta exactitud pueden mostrar una resoluciéon de
hasta 1 parte por millon.

2.1. Sistema patron de referencia

El instrumento patron que se utliza para la
verificacion de los amplificadores digitales es un
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calibrador de puente de alta precision, el cual
funciona como sistema de simulacién, emitiendo
sefiales definidas en tensién eléctrica; es decir,
simulando al transductor de puente completo.

Las caracteristicas del sistema patrén utilizado en la
verificacion son: marca HBM, modelo BN100A,
namero de serie 14137. Clase de exactitud 0.000 5,
sefial ajustable de 0.1 mV/V a 100 mV/V tanto para
polaridad positiva como negativa, con frecuencia
portadora de 225 Hz e impedancia de 350 Q [1] con
trazabilidad al Laboratorio Nacional de Metrologia de
Alemania PTB, con certificado de calibracién por
relacion de tension hasta 2 mV/V y excitacion al
puente de 5 V.

del

2.2 Instrumentacion la

adquisicion de datos

proceso para

Los amplificadores digitales que se verifican son de
la marca HBM y se describen en la tabla 1.

Modelo | Clase de exactitud*| Filtro digital (Hz)**
Scout 55 0.1 0.2
MGCplus 0.0025 0.22
DMP40 0.0005 0.22
DMP40S2 0.0005 0.22

*De acuerdo a fabricante. **Filtro digital sugerido,
de tipo Bessel.
Tabla 1. Amplificadores digitales del laboratorio.

La metodologia para la verificacion es en base al
método por comparacion directa [2]. La resolucién del
amplificador digital se determina de acuerdo a la
definicién del VIM [3]. El proceso de adquisicion de
datos del instrumento bajo verificacion, considera
tres lecturas por cada punto de medicion, realizando
tres series de forma ascendente del 10 % al 100 %
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del intervalo méximo de verificacion, dividido en 10
puntos de medida distribuidos de forma equidistante.

2.3 Estimacién de laincertidumbre de medida
La estimaciébn de la incertidumbre de los
amplificadores digitales descritos se caracteriza con
el modelo de medida de la ecuacion 1.

Y = let + res + rep (1)
Donde,
y indicacién del amplificador
et indicacién del patrén de referencia
res resolucién del instrumento bajo verificacion

rep repetibilidad de las mediciones

Si todas las correlaciones son nulas, la incertidumbre
estandar combinada del mensurando se estima de la
ecuacion 2.

2 2 2
uy = \/uref +ures +urep (2)

Siendo,

Uy incertidumbre estandar combinada,

Uref incertidumbre estdndar del patron de
referencia con el valor obtenido del
certificado de calibracion,

Urep repetibilidad de indicacion de lectura,

Ures resolucion del amplificador digital.

3. RESULTADOS

3.1 Aseguramiento de la calidad de las

mediciones

La estimacion de la incertidumbre es uno de los
pardmetros en la decision para el uso de
amplificadores digitales. También se utiliza la
linealidad relativa, su valor se indica en forma de
porcentaje de la fuerza nominal. Utilizar la linealidad
relativa nos permite visualizar si los valores medidos
estan dentro del intervalo de la desviacién permitida
y, al mismo tiempo, observar la distribucion dentro de
los limites, determinando si se encuentran alrededor
de una linea recta determinada por la clase de
exactitud del instrumento bajo verificacion.

3.2 Confirmacion metrolégica

Con el seguimiento de este proceso para verificacion,
se puede determinar la conformidad de los resultados
de la verificacion de los amplificadores digitales para
transductores de fuerza o par torsional respetando
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los requisitos de la norma [4] utilizando equipos con
trazabilidad al instituto nacional de metrologia de
Alemania (PTB) segun la norma [5].

4.  DISCUSION

Los transductores de fuerza o par torsional de alta
exactitud, deben cumplir con los requisitos
metrolégicos exigidos en su aplicacién, por ejemplo,
las mediciones en comparaciones internacionales. El
proceso para la verificacion de los amplificadores es
importante en la determinacion de la incertidumbre
de medida de la cadena de medicion, sobre todo en
transductores de alta exactitud de los laboratorios
nacionales, la cual es hasta diez veces superior a la
que exige la norma [2] de acuerdo a su clasificacion.
5. CONCLUSIONES

Con los resultados obtenidos en la verificacién de los
amplificadores digitales de los laboratorios de fuerza
y par torsional se demuestra la confiabilidad de sus
mediciones y la conformidad de los resultados
esperados, asi como la pertenencia a la clase de
exactitud para el uso previsto. El procedimiento para
la verificacion de amplificadores digitales de alta
exactitud, puede ser funcional para servicios de
verificacion de los amplificadores digitales de
laboratorios nacionales o secundarios que asi lo
requieran. En un trabajo a futuro, se plantea el
estudio de la relacidon entre la verificacion del
amplificador digital con el uso especifico de un
transductor con tecnologia TEDS (Transducer
Electronic Data Sheet) [6].
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DETERMINACION DE PESA PATRON A USAR COMO PATRON DE
CHEQUEO EN CALIBRACIONES DE PESAS DE ALTA EXACTITUD DEL
LABORATORIO DE MASA DEL INM - COLOMBIA

Yineth P. Ochoa, Jorge D. Garcia, Jhon J. Escobar
Instituto Nacional de Metrologia de Colombia
Av. Carrera 50 No 26-55 Interior. 2 CAN
(571) 2542222 — ypochoa@inm.gov.co

Resumen: La seleccién de un patron de chequeo debe ser una actividad considerada en la planeacion
preliminar de un programa de aseguramiento de las mediciones en calibraciones de pesas clase E1, mejores
gue E1 y en procesos de diseminacion de la unidad de masa a los multiplos y submultiplos del kilogramo. El
trabajo presentado tiene como objetivo identificar la pesa que sera utilizada como patrén de chequeo en el
Laboratorio de Masa del Instituto Nacional de Metrologia de Colombia por medio del analisis de una serie de
mediciones histéricas realizadas a dos pesas que fueron consideradas patrones nacionales desde el afio 1981

hasta el afio 2007.

1. INTRODUCCION

De acuerdo a la recomendacion internacional OIML
R111, un patron de chequeo es un patréon de masa
gue se utiliza en un proceso de control estadistico
para proporcionar una “verificacion” que asegure que
los patrones de masa, los procesos y resultados de
medicibn se encuentran dentro de limites
estadisticos aceptables [1]. En una calibracién de
rutina, un patrén de chequeo se incluye con cada
conjunto de pesas de tal forma que el control del
proceso se mantiene mediante el monitoreo del valor
obtenido para el patron de chequeo y del error
aleatorio a partir del analisis de minimos cuadrados

[2].

El objetivo del trabajo presentado es definir el patrén
de chequeo para el Laboratorio de Masa del Instituto
Nacional de Metrologia de Colombia, comparando
las mediciones realizadas a través del tiempo a dos
pesas patrén de valor nominal 1 kg fabricados en
acero inoxidable, las cuales son representadas en
cartas de control en términos del error en masa.

2. FUNDAMENTO TEORICO

Una actividad clave dentro de un programa de
aseguramiento de la calidad de las mediciones en
calibraciones de pesas de alta exactitud a partir del
método de subdivision es seleccionar un patrén de
chequeo. El valor de esta pesa en cualquier momento
dado es una herramienta para la toma de decisiones
y un comportamiento inesperado de su parte en una
calibracion rutinaria es motivo para suspender el
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proceso hasta que el control estadistico se retome

[3].

La implementacion de las cartas de control en las
pesas (0 juegos de pesas) de referencia, permite a
un laboratorio decidir cual de éstas puede ser
potencialmente usada como una pesa de chequeo a
partir del andlisis de la deriva en el tiempo;
generalmente, se escoge como pesa de chequeo
aquella que presente una mayor estabilidad en su
valor de masa en el tiempo.

2.1. Patronesy equipos utilizados

Para llevar a cabo el estudio se utlizaron dos
patrones de masa marca KERN, en acero inoxidable
de geometria cilindrica con botén, identificados como
NIM 010107 y NIM 010108, con masa nominal igual
a 1 kg. Estos patrones se encuentran en el
Laboratorio de Masa del Instituto Nacional de
Metrologia de Colombia desde el afio 1981, luego de
ser donados por el Physikalisch-Technische
Bundesanstalt (PTB) de Alemania.

Como instrumento para la determinacién del valor de
masa de los patrones se utiliz6 un comparador de
masa Mettler Toledo AT 1006, cuya capacidad
maxima de medicion es de 1 kg con una resolucion
del ug. En el caso de las condiciones ambientales se
utilizé el sistema Klimet A30, el cual registra la
presion barométrica, las temperaturas ambiental y de
punto de rocio, esta Ultima necesaria para el célculo
de humedad relativa.

2.2. Método de anélisis
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La determinacion de la masa de cada una de las
pesas se realizd por el método de comparacion
directa por el esquema ABBA descrito en la OIML
R111-1:2004, cuyo modelo matematico se basa en la
ecuacion presentada en [4],

my =my + pa(Vp - V;“) + 41, (1)
Donde m, y m, son la masa de la prueba y la del
patron de referencia respectivamente, p,, densidad
del aire, V, y V., volumenes de prueba y referencia, y
Al, la diferencia entre las indicaciones de la balanza

[4]. Una vez calculada la masa de la prueba, se
determina el error asociado, teniendo en cuenta que,

m,=my +e, (2)
Donde my corresponde a la masa nominal.
Para elaborar las cartas de control se conté

inicialmente con un proceso de recopilacion y analisis
de datos para un mismo afio, con el fin de tomar un
valor que representara adecuadamente el error en
masa mediante el calculo del promedio, de acuerdo
a la estabilidad evidenciada en cada uno de los
patrones; el procedimiento anterior se sigui para los
diferentes afios, analizando alrededor de 280
resultados de mediciones en total.

3. RESULTADOS

Los resultados de error en masa obtenidos para cada
uno de los patrones, derivados del andlisis de datos
historicos desde el afio 1981 hasta el 2015 se
presentan en las figuras 1y 2.

4, DISCUSION

Como se observa en las figuras 1 y 2, la diferencia
entre los valores maximos y minimos de cada patrén
no supera 100 pg. Teniendo en cuenta lo anterior se
puede considerar que aquel que presenta la mayor
estabilidad es la pesa identificada como NIM 010107,
razén por la cual se escoge como patrén de chequeo
en los procesos de medicion que se lleven a cabo
dentro del laboratorio de masa.

5. CONCLUSIONES

Aunque los dos patrones presentan una gran
estabilidad en el tiempo, se considera méas apropiado

ISBN 978-607-97187-8-7

112

definir como patrén de chequeo la pesa identificada
como NIM 010107. Lo anterior no implica que la pesa
identificada como NIM 010108 no pueda ser usada
eventualmente como patron de chequeo ya que
aunque su estabilidad es menor, su base de datos es
lo suficientemente extensa como para conocer la
deriva que presenta en el tiempo y asi poder usarla
para los mismos fines.

Error en masa (mg)
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Fig. 1. Error en masa pesa NIM 010107 para el
periodo 1981 — 2015.
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Fig. 2. Error en masa pesa NIM 010108 para el
periodo 1981 — 2015.
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CALIBRACION DE UN BANCO DE CAPACITORES DEL SISTEMA DE
MEDICION DE BAJAS CORRIENTES DEL PATRON PRIMARIO DE K, y
PATRONES SECUNDARIOS DE D,, PARA LA ENERGIA DE ®Co
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Resumen: Se presentan los resultados de la calibracion eléctrica de un banco de capacitores en términos de
la capacitancia y su incertidumbre combinada relativa (u.%). Este banco cuenta con 8 capacitores con los
valores nominales de capacitancia de: 100, 220, 500, 1000, 2000, 5000,10 000 y 20 000 pF. De los resultados
de dos calibraciones realizadas en los afios 2015 y 2016 se concluye que la estabilidad de los capacitores es
mejor que 40 partes por 100 000, excepto para el capacitor de 1 000 pF; por otro lado las u.%'s para todos
los valores de las capacitores son del orden 0.022%, que combinadas con la u.% de la pendiente dV /dt cuyo
orden es de 0.012%, nos permite obtener una u.% del 0.018% para corrientes del orden de pA.

1.  INTRODUCCION

El Laboratorio Secundario de Calibracion
Dosimétrica del Instituto Nacional de Investigaciones
Nucleares (LSCD-ININ) tiene como propésito
desarrollar y mantener los patrones nacionales como
son: Rapidez de Kerma en aire K, y de Rapidez de
Dosis Absorbida en agua D,,en la Energia de 6°Co,
para ello el Departamento de Sistemas Electrénicos
del ININ construyé y desarroll6 un sistema de
medicién de bajas corrientes y de magnitudes de
influencia: temperatura, presiébn atmosférica y
humedad relativa, [1].

2. METODOLOGIA

2.1. Modelo Matematico de Medicion de bajas
corrientes

El modelo matematico que determina la corriente a
partir de la derivada de la tensién eléctrica en el
tiempo, medida con un electrémetro en modo
retroalimentado, esta dada por la Ec. (1):

av

I=C-
dt

1)
Donde:

I, es la Corriente generada por la camara de
ionizacion, [A];

C, es la Capacitancia del capacitor retroalimentado,
[F];

dV, es la diferencial de la tension eléctrica en el
capacitor retroalimentado, [V]

dt, es la diferencial de tiempo de integracion, [s].
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2.2. Desarrollo Experimental de la calibracién
de los capacitores

Se establece en el disefio experimental una
incertidumbre blanco relativa (target uncertainty, [2])
del 0.022% para los valores de las capacitancias.
Para lograr esta incertidumbre blanco en el valor de
C tenemos que usar la ecuacion (1) y considerar que
la incertidumbre combinada relativa u.% de la
pendiente dV/dt es de 0.012%, por lo tanto la
u.% correspondiente a la I,..; tiene que ser a lo mas

del 0.018% sin considerar la propagacién de
incertidumbres.
Por lo tanto, la calibracién de los capacitores se

realiza en dos etapas:

a) Primera. Determinar la corriente de referencia I..¢
y u.% mediante un capacitor patrén.

Los tiempos de integracion para la carga en el
capacitor de referencia se eligen para no superar una
tension eléctrica de 4.5 V, para proteger los
conmutadores del electrometro.

b) Segunda. Determinacién de las capacitancias del
banco de capacitores.

Aplicando la corriente de referencia obtenida en la
etapa a) para cada capacitor, se determina la
pendiente y se realiza un analisis, estimando el valor
medio y la incertidumbre de la pendiente dV/dt del
capacitor Cy, cuyos componentes de incertidumbre
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estan dados por la tension eléctrica y el tiempo de
integracion [3]. Finalmente conociendo la corriente
de referencia y las pendientes dV/dt de cada
capacitor Cx del banco, se determina el valor de
capacitancia de éste.

3. RESULTADOS

En la Tabla 1 se muestran los valores de
Capacitancia para el banco de capacitores calibrados
en Julio del 2015, donde se observa una u,%
promedio de 0.024 % [4].

También se muestran los valores obtenidos para las
capacitancias del banco de capacitores en el mes de
Marzo de 2016, donde se observa una u.%
promedio de 0.021 %.

4, DISCUSION

La determinacién de las capacitancias del banco de
capacitores es fundamental en el sistema de
medicion de los patrones nacionales D, y K,,
principalmente para determinar la estabilidad de
corto y largo plazo; y descartar que las variaciones
se deban a el cambio de los valores de capacitancia.
En este caso, en la Tabla 1 se muestran las
variaciones porcentuales en los valores de los
capacitores.

5. CONCLUSIONES

Analizando las u.% para los valores de las
capacitancias reportados en las Tabla 1, vemos que
el valor medio de estas incertidumbres relativas es
de 0.024 % y 0.021 %, valores que son consistentes
con el valor de la incertidumbre blanco del disefio del
experimento.

Sin embargo, en la Tabla 1, también observamos que
la estabilidad de los capacitores es mejor que 31
partes por 100 000, que son consistentes con los
valores de incertidumbre expandida U(k=2)
correspondiente a una variacion de 40 partes por
100 000.

Excepto para los capacitores de 1 000 pF; donde sus
valores de capacitancia que difieren 58 partes en
100 000, diferencia 3.5 veces mayor que su valor
u.% Yy por lo tanto es necesario investigar la causa
asignable de variacion.
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Tabla 1. Valores medios de capacitancia y sus u,.%.

C nominal Cyi IpF u: % Cy; IpF u: % Cyy (G =Cu)
IpF 07/2015 03/2016 R=go 2=, 1
100 100.829 0.029 100.816 0.022 0.99987 0.013
220 223.928 0.024 223.892 0.023 0.99984 0.016
500 510.582 0.019 510.665 0.017 1.00016 0.016
1000 1005.206 0.019 1004.621 0.018 0.99942 0.058
2 000 2001.174 0.025 2001.962 0.023 1.00039 0.039
5 000 5054.141 0.024 5053.788 0.023 0.99993 0.007
10 000 9934.841 0.024 9937.785 0.022 1.00030 0.030
20 000 20364.272 0.024 | 20370.649 | 0.022 1.00031 0.031
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EXTRAPOLACION DE CALIBRACION DE UN TRPS DE -190 °C A -196 °C

David Cywiak y David Licea Panduro
Centro Nacional de Metrologia
km 4.5 Carretera a Los Cués, Municipio El Marqués, Qro. C.P. 76246
(442)2110500 Ext. 3412, dcywiak@cenam.mx

Resumen: Se presenta un estudio para extrapolar la medicién de temperatura del nitrégeno liquido (-196 °C)
a partir de un termometro de resistencia de platino tipo secundario calibrado por puntos fijos en el intervalo de
0 °C hasta el punto triple del argén (-189.3442 °C). Se realiz6 un ejercicio con 3 termémetros de resistencia de
platino tipo patrén para probar el sistema de medicién. Posteriormente se realiz6 el estudio con 4 termémetros
de resistencia de platino tipo secundario, para cada termémetro se determiné la diferencia entre el valor
extrapolado a partir de datos de una calibracién previa por puntos fijos hasta -190 °C y el valor medido con un
termometro de resistencia de platino tipo patrén, también calibrado por puntos fijos.

1. INTRODUCCION

El grupo de termometria de contacto del CENAM
mantiene la escala internacional de temperatura de
1990 (EIT-90) [1] en el intervalo de -190 °C a 1084
°C y disemina su exactitud a través de calibraciones
de termdmetros, principalmente de laboratorios
secundarios del sistema nacional de calibracién.

Con un termometro de resistencia de platino tipo
patron (TRPP) calibrado por puntos fijos en el
intervalo de 0 °C a -190 °C, es posible hacer
mediciones hasta -196 °C con trazabilidad a la EIT-
90, de acuerdo a un estudio de extrapolacion
realizado recientemente [2], con un incremento en la
incertidumbre propagada de 0.2 mK.

Para una calibracibn por comparacion a baja
temperatura se usa nitrégeno liquido (N2L) que tiene
una temperatura nominal de -196 °C, donde la
temperatura es determinada con un termémetro de
resistencia de platino (TRP).

La mayoria de los laboratorios secundarios tienen
como termémetro de referencia un termémetro de
resistencia de tipo secundario (TRPS) calibrado por
puntos fijos. En estas condiciones, una extrapolacién
de -190 °C a 196 °C, no es factible pues la
propagacion de la incertidumbre es mayor, debido a
gue el termémetro no es tipo patrén.

En este trabajo se realiza un estudio para estimar el
incremento de la incertidumbre propagada hasta -
196 °C, para un TRPS calibrado hasta el punto triple
del argon (-189.3442 °C).

2. DESARROLLO EXPERIMENTAL
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El estudio se realizé para 4 TRPS de dos modelos
distintos (Hart 5682 y Burns 3295), estos
termometros se calibraron por puntos fijos en el
intervalo de 0 °C a 190 °C, en el punto triple del
mercurio (-38.8344 °C) y el argén (-189.3442 °C).

Para la calibracion por comparacién a la temperatura
de NzL, se utiliza un Deward de 5 litros en el cual se
introduce un bloque igualador de cobre con un
diametro de 3.8 cm, una longitud de 14 cm, 2
barrenos de 19/64” y 2 barrenos de 17/64” para
insertar los termdmetros bajo calibracion y el
termometro de referencia. En el arreglo experimental
el bloque igualador quedé sumergido en el nitrdgeno
a una profundidad de 12 cm. La idea del bloque
igualador es reducir el gradiente de temperatura
entre los termdémetros sumergidos. En la Figura 1 se
muestra una foto del montaje experimental, se colocé
una tapa de poliestireno para disminuir la entrada de
calor desde el exterior y también para evitar la
condensacion de agua.

Para probar el sistema medicion, se emplearon 3
termometros de resistencia de platino tipo patron,
previamente calibrados en los puntos fijos del
mercurio y del argén. Los TRPP se llevaron a la
temperatura de N2L para observar las diferencias de
los valores de temperatura que con cada uno de ellos
se determind.
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Fig. 1. Montaje experimental.

Una vez colocados los termdémetros, como se
muestra en la Figura 1, se procedié a monitorear la
estabilidad de la temperatura del N2L con uno de los
termémetros. Una vez que se observdé una
estabilidad del orden de 1 mK se procedio a registrar
simultdneamente la lectura de los termdmetros.

3. RESULTADOS

Con los tres termometros de resistencia de platino
tipo patrén, se observé una dispersion entre ellos del
orden de 0.5 mK.

Con los TRPS el ejercicio consisti6 en comparar los
valores de temperatura que se obtienen a partir de la
extrapolacién con la temperatura medida mediante
un termoémetro de referencia que es un tipo patron. El
promedio de éstas diferencias observada para cada
TRPS fue del orden de 5 mK.

4, CONCLUSIONES

Se mostré que es posible utilizar la calibraciéon de un

termdmetro de resistencia de platino tipo secundario
calibrado por puntos fijos en el intervalo de 0 °C a 190
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°C para extrapolar la temperatura de medicion hasta
la temperatura de NzL (-196 °C).

De esta manera, en un sistema de calibracién por
comparacion en NzL, se propone asociar un valor
incertidumbre de 5 mK por extrapolacion del
termdémetro referencia.
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THE NIST MAGNETIC SUSPENSION MASS COMPARATOR: A LOOK AT
AUTOMATION

Corey Stambaugh and Edward Mulhern
National Institute of Standards and Technology
100 Bureau Dr., Gaithersburg, MD 20879, U.S.A.
+1 (301) 975-3281 corey.stambaugh@nist.gov

Abstract: The magnetic suspension mass comparator at NIST is a fully automated mass comparator with the
unique feature that it is able to directly compare a mass in vacuum to one in air. The technique is realized by
coupling a weighing pan located in air to a mass comparator in vacuum using magnetic suspension. The fully
automated system is able to compare up to four masses in vacuum to four masses in air.

1. INTRODUCTION

In support of the coming redefinition of the kilogram,
the National Institute of Standards and Technology
(NIST) has developed a system for the direct
comparison of a mass in vacuum to one in air. While
the current definition of the kilogram is realized in air,
experiments like the Watt Balance [1] and X-Ray
crystal diffraction [2] experiment will realize the new
definition in vacuum. However, the dissemination of
the new kilogram will still occur in air and a reliable
method for transferring from vacuum to air is needed.

The standard method for vacuum to air mass
comparison involves measuring surface adsorption
using sorption artifacts and applying a correction
when the artifact is moved from vacuum to air [3]. This
method is indirect and dependent on both surface
quality and environmentals. The NIST magnetic
suspension mass comparator (MSMC) [4] provides
an alternative approach that is direct and not
dependent on the surface quality of the mass artifact.

The MSMC is a mass comparator which uses
magnetic suspension to directly compare the mass of
an artifact in a vacuum chamber to the mass of an
artifact located in a separate chamber held at
atmospheric pressure. The MSMC, see left inset of
Fig. 1, includes the mass comparator, an upper
magnetic assembly (UMA), and a lower magnetic
assembly (LMA) with attached weighing pan. When
the LMA, with attached weighing pan, is magnetically
suspended it becomes part of the mass comparator
and its mass value can be removed from subsequent
measurement calculations. Therefore, a mass placed
on the mass comparator in vacuum can be measured
with the LMA and weighing pan magnetically
suspended and its value can be directly compared to
a mass placed on the magnetically suspended
weighing pan and LMA. This allows for a direct mass
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measurement between vacuum and air. A key to
ensuring reliability for these precision measurements
is automation. Here, we outline the automated mass
handling system that we have incorporated into the
MSMC.

2. MAGNETIC SUSPENSION

Looked upon as a black box, the MSMC is no different
than any other mass comparator. In fact, the mass
comparator located in the upper vacuum chamber is
a commercial comparator with a resolution of 10 pg.
The uniqueness of the system lies in the magnetic
suspension and mass handler that was designed
around it in the lower chamber. The magnetic
suspension, described by Stambaugh [5], works in
the following way. A Hall sensor is placed between
the UMA and the LMA to detect the motion of the
LMA. A fixed separation distance, and thus magnetic
field exists, where the magnetic force upwards on the
LMA is almost balanced by the downward force of
gravity. However, because such a system is not
stable, a feedback loop is used to drive an
electromagnet coil to provide a compensating force to
stabilize the suspension.

3. AUTOMATED MASS HANDLING

The mass handling in the upper chamber is carried
out using the commercial controller that comes with
the mass comparator. Software was written to
interface with the mass comparator and incorporate it
into the entire mass comparison procedure for the
MSMC. To accommodate the uniqueness of the
magnetic suspension, a custom mass handler was
designed. The two main parts consist of the mass
exchange system and the automatic suspension
system.
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Fig. 2. lllustration of MSMC.

The mass exchange system consists of a motorized
rotating stage and vertical stage. The rotating stage
is stacked on top of the vertical stage. An aluminum
cylinder is mounted on the rotating stage and the
turntable with mass pedestals is placed on top of that.
The cylinder provides a large separation between the
magnet and motor; minimizing a possible source of
systematic error. The weighing pan that hangs from
the LMA consists of two arms rigidly held in place by
four bars, see zoomed inset in Fig. 1. By separating
the holder of the weighing pan, the mass pedestal can
rotate directly through the weighing pan during mass
changes.

During a measurement of a mass in the lower
chamber, the following procedure is followed. The
turntable is rotated so the mass sits directly above the
weighing pan. The mass is lowered until contact is
made with the weighing pan. The mass is then lifted
on and off a set number of times to ensure it is
centered. The stage is then lowered and rotated 45
degrees, leaving the mass on the weighing pan.
When the mass to be measured is in the upper
chamber, the stage is lowered at the 45 degree offset,
leaving no mass on the weighing pan. The next step
of a measurement involves the automatic
suspension.
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The automatic suspension works by utilizing a
motorized vertical stage to lift the LMA and weighing
pan (plus mass) to the ideal suspension height. A
predetermined setpoint value for the magnetic field is
used to determine at what position magnetic
suspension should take place. The vertical stage lifts
the LMA up and a control progam [5] monitors the
field. When the field reaches the setpoint, the
magnetic suspension code lifts the LMA off the mass
tabs. The stage is then lowered slightly to ensure it is
completely out of contact with the suspended LMA. At
this step, magnetic suspension is realized and
stability is reached in less than 30 seconds. The
automated lifting greatly reduces the time it takes for
the magnetically suspended object to stabilize
compared to manual placement.

Upon finished the weighing, the setpoint is lowered,
effectively lowering the suspended assembly. The
vertical stage is raised, bringing the mass tabs into
contact with the LMA and the suspension is turned
off. The stage is lowered and the mass exchange
procedure is reversed. When finished, the system is
back to its starting state, ready to measure again.

4. CONCLUSIONS

The MSMC provides a new and unique way to
disseminate mass from vacuum to air. The
measurement procedure described above is
completely automated, allowing for a series of
measurements to be performed without user
intervention. Preliminary tests have shown good
agreement for basic mass comparisons. Currently the
full precision of the measurement is constrained by
the comparators’ resolution (1 mg), in the coming
weeks the balance will be exchanged for the 10 ug
comparator and full precision will be realized.
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VACUUM MASS TRANSPORT FOR MASS METROLOGY AT NIST

Eric C. Benck and Edward Mulhern
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Abstract: With the anticipated redefinition of the kilogram in 2018, the transport and handling of masses under
vacuum will become an important part of the new mise en pratique for the unit of mass. At the National Institute
of Standards and Technology (NIST), a custom mass transport vehicle (MTV) and vacuum load locks have
been constructed to move masses under vacuum between various measurement apparatus.

1. INTRODUCTION

The kilogram remains the last fundamental unit in the
International System of Units (SI) which is defined by
a physical artifact. The kilogram is currently defined
as the mass of the International Prototype Kilogram
(IPK) which is a platinum-iridium alloy cylinder
maintained at the International Bureau of Weights
and Measures (BIPM) in Sevres, France. The IPK is
stored under normal atmospheric conditions and all
of the mass comparisons used to disseminate the unit
of mass are done at atmospheric pressure.

This scenario is expected to change in 2018 with the
redefinition of the kilogram based on Plancks
Constant. The unit of mass will then be realized using
watt balance or X-ray crystal density (Avogadro)
experiments. This will enable any research group
throughout the world to independently realize the unit
of mass at any level if they have sufficient technical
expertise and equipment. Both of these experimental
methods are explicitly designed to operate in vacuum.
Consequently, the mise en pratique, or practical
instructions for the dissemination of the unit of mass,
must now include for the first time the handling and
manipulation of masses in vacuum. Maintaining a
mass measured in a vacuum under vacuum is
important since the effective mass will change when
exposed to air due the adsorption of water and other
materials onto its surface.

2. VACUUM MASS TRANSPORT AT NIST

When the kilogram is redefined, the unit of mass at
NIST will be realized with the NIST-4 watt balance.[2]
Once a primary standard mass is created with the
watt balance, it must be kept in vacuum as it moves
between a variety of other locations including a
vacuum mass storage facility, a plasma cleaning
station, and vacuum mass comparators. Eventually,
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the unit of mass needs to be transferred to a mass in
air. This will be done at NIST with the Magnetic
Suspension Mass Comparator (MSMC) which will
directly compare a mass in vacuum with a mass in air.
In order to transport a primary standard mass and
other working mass standards in vacuum between
these various measurement apparatus, a custom
mass transport vehicle (MTV) has been constructed.
The masses are transferred from the MTV into the
various apparatus through vacuum load lock
systems.

2.1. Mass Transport Vehicle

The MTV, shown in Fig. 1, is essentially a mobile
vacuum chamber. It is created from a stainless steel
4-way cross. On the front is a gate valve and on the
back is a door with a glass viewport. The MTV is
equipped with a wide range vacuum gauge and small
getter pump. The getter pump can be battery
operated while the MTV is being moved. The vacuum
chamber is mounted on an aluminum frame with
casters.

An interior cutaway view of the MTV can be seen in
Fig. 2. The mass in the MTV rests on a slotted
platform which has circular indentations cut into the
top to match the diameters of common kilogram
artifacts. The mass transfer platform is mounted on a
small linear vacuum translator. On the top of the
chamber are three triangular wedges mounted on
another linear vacuum translator which prevents the
mass from tipping while in the MTV.

2.2. Vacuum Load Locks

In order to transfer a mass to and from the MTV while

maintaining the mass under vacuum, each
experimental apparatus has a vacuum load lock. The
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main body of each load lock is 6-way cross which is
isolated from the experimental vacuum chamber by a
gate valve. The MTV connects to the load lock with a
ISO band clamp flange which can be sealed or
unsealed with a single bolt. The MTV is brought up
to the same height as the load lock by a series of lifts
and ramps. When the MTV is attached to a load lock
a small turbo pump evacuates the load lock until the
pressure is low enough to safely open both the MTV
and load lock gate valves.

Once the MTV and load lock are open to the main
vacuum chamber, a mass transfer fork on the end of
a long vacuum linear translator can transfer the mass
from the MTV to a mass transfer platform located in
the center of the load lock. Then a second mass
transfer fork attached on a second vacuum linear
translator perpendicular to the first can transfer the
mass into the main vacuum chamber.

3. CONCLUSIONS

A vacuum mass transport system at NIST has been
constructed and is comprised of mass transport
vehicles and vacuum load locks. This vacuum mass
transport capability will be essential for the
dissemination of the kilogram at NIST when the unit
is eventually redefined in 2018.
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Fig. 2. Cutaway view of the interior of the MTV. a.)
slotted mass platform, b.) 1 kg mass, c.) upper mass
support, d.) alignment ramp, e.) viewport/door, f.)
gate valve, g.) band clamp flange.
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COMPARACION DE CALIBRACIONES DE BALANZAS DE ALTA
EXCATITUD UTILIZANDO MASAS PEQUENAS EN BALANZA PATRON O
EN BALANZA BAJO CALIBRACION

Francisco J. Flores M., Jorge C. Torres G.
Centro Nacional de Metrologia (CENAM), México.
km 4.5 Carretera a los Cués, Mpio. Del Marqués, Querétaro
Teléfono + [52] (442) 211 0500, fflores@cenam.mx

Resumen: Las balanzas de presion son usadas como patrones de referencia para la calibracién de
mandmetros secundarios y otras balanzas. Existen diferentes tipos y modelos de balanzas de presion que
cubren intervalos de medicion desde 3 kPa hasta 1 GPa. Las balanzas de presién estan disefiadas para poder
medir presion relativa, absoluta o diferencial y existen modelos que pueden cubrir todos los tipos de presion.
Se presentan los resultados de la comparacion de calibraciones de alta exactitud utilizando masas pequefias
en la balanza patron o en la balanza bajo calibracion. El valor de referencia utilizado fue del fabricante.

1. INTRODUCCION segunda calibracion se afiadieron masas pequefias
en la balanza patron.

La calibracion de balanzas de presion o balanzas de

pesos muertos es de vital importancia tanto en 2.1. Calibracién afladiendo masas pequefas en

laboratorios secundarios, como en industria 0 en la balanza bajo calibracién
sectores usuarios. Este tipo de calibracion se realiza
por medio del método de flotaciéon cruzada. El Presién Masas Masas Balanza
método es para dos balanzas, conectadas entre si y Nominal / Balanza Bajo
por medio de un fluido manométrico (de algin gas o MPa Patrén / kg | Calibracién / kg
liguido) se transmite la presion entre ellas; se debe 2.0 2.0 10.004 050
lograr un equilibrio, adicionando o quitando masas, 4.0 4.0 20.004 570
ya sea en la balanza patréon o en la balanza bajo 6.0 6.0 30.004 910
calibracion. Los pistones de cada balanza deben 10.0 10.0 50.005 100
equilibrarse a su nivel de flotacion [1, 2] 14.0 14.0 70.005 060

i i ) . i 18.0 18.0 90.006 250
Las calibraciones se realizaron obteniendo el area 20.0 20.0 100.007 120

efectiva del pistén cilindro utilizando la ecuacién (1).
Tabla 1. Masas utilizadas en la primera calibracion.

A0 - M 1) 2.2. Calibracion afadiendo masas pequefias en
2 la balanza patrén
Donde: Ap es el area efectiva; Ar es el area del piston Presion Masas Masas Balanza
y Ac es el area del Cilindro. Nominal / Balanza Bajo

MPa Patrén / kg | Calibracién / kg
2. CALIBRACIONES 2.0 1.998 900 10.0

4.0 3.998 870 20.0
Se realizaron dos calibraciones del pistén-cilindro, 6.0 5.998 940 30.0
propiedad del CENAM, marca DH Instruments, 10.0 9.998 930 50.0
modelo 5300, numero de serie 8666, con una 14.0 13.998 770 70.0
amplitud del intervalo de 20 MPa y utilizando como 18.0 17.998 750 90.0
patron un piston-cilindro, propiedad del CENAM, 20.0 19.998 730 100.0
marca DH Instruments, modelo 5300, nimero de N ] ]
serie 5716, con amplitud del intervalo de 100 MPa. Tabla 2. Masas utilizadas en la segunda calibracion.

En la primera calibracion se afiadieron masas
pequefias para lograr el equilibrio en las dos
balanzas, en la balanza bajo calibracién y en la
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2.3. Criterio de Evaluacion de Resultados

El criterio que se utilizé para la evaluacion de los
resultados de esta comparacién fue el error
normalizado (E.), el cual se calculd mediante la
ecuacion (2). [3, 4]
E — Xeal — Xret
I A e (2)

n 2 2
cal + U ref
Donde:

Xcal €S el &rea obtenida en cada calibracion, X es el
area obtenida por el valor de referencia (fabricante),
Uca €s la incertidumbre expandida estimada por cada
calibracion, (k = 2) y Ut es la incertidumbre
expandida, obtenida por el valor de referencia
(fabricante), (k = 2).

De acuerdo al modelo del error normalizado, si:
|En| €1 los resultados son aceptables,
|En| >1 los resultados no son satisfactorios.

2.4. Calibracion utilizando masas pequefias en
la balanza patrén o en la balanza bajo calibracion

Calibracién de PC 8666, utilizando masas pequefias en Balanza Patrén
v Balanza Bajo Calibracién

4.903 60 E03

e W Masas pequefias en Balanza Patron

4.903 40 E03
N mMasas pequefias en Balanza Bajo Calibracion

I

10000 13 000 20000 250
Presion / kPa

4.903 20 E03

4.003 00 E03

902 80 E03

ea x Incertidumbre / m
-

H 4.902 60 E3

Ar

4.902 40 E03 T
] 3000

Fig. 1. Calibracion utilizando masas pequefias en la
balanza patron o en la balanza bajo calibracion.

3. RESULTADOS

La figura 2 presenta los errores normalizados en los
diferentes puntos tomados en las dos calibraciones.

4, DISCUSION

Durante las calibraciones se tomaron en cuenta
todos los aspectos relacionados en cuanto al
procedimiento de calibracion de balanzas de presion
en area efectiva. Aunque se observa que un solo
punto de la calibracion utilizando masas pequefias en
la balanza patrén, queda fuera (de acuerdo al criterio
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del error normalizado, en la figura 2), la forma de
realizar el ajuste con las masas pequefias no es
compatible utilizando un método o el otro.

Error Normalizado, utilizande masas pequeiias en Balanza Patron
v Balanza Bajo Calibracién

u W Masas pequeiias en Balanza Patron
u Masas pequefias en Balanza Bajo Calibracion

T T T T
5000 10000 13000 20000 25000

Error Normalizado
=
s

Presion / kPa

Fig. 2. Error normalizado obtenido utilizando masas
pequefas en la balanza patrén o en la balanza bajo
calibracion.

5. CONCLUSIONES

Hay ocasiones que los metrélogos expertos en
calibraciones no realizan estudios como el que se
presenta.

Podemos concluir que siempre se debe considerar el
utilizar las masas pequefias en la balanza patrén o
en la balanza bajo calibracion, especialmente para
balanzas de alta exactitud.
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CALCULO DE PARAMETROS DE CALIBRACION PARA LA MEDICION DE
COEFICIENTES DE REFLEXION Y TRANSMISION CON AVR’s

Susana Padilla-Corral, Israel Garcia-Ruiz
Centro Nacional de Metrologia
Carretera a Los Cués km 4.5, 76246 El Marqués, Querétaro, México
Tel.:+52-442-2110500 ext 3427. Fax: 2110528,
correo electrénico: spadilla@cenam.mx

Resumen: En este articulo se describe la obtencién de los parametros de calibracion que representan las
caracteristicas eléctricas de las terminaciones coaxiales utilizadas cominmente como patrones de trabajo para
la medicién de coeficientes de reflexion y transmisién con AVR’s; junto con dicho conjunto se aplica un modelo
de correccioén de errores y que permiten alcanzar una exactitud razonable en la medicion de las caracteristicas
de reflexién y transmision de dispositivos y componentes en RF.

1. INTRODUCCION

Los patrones de trabajo para la medicion de

coeficientes de reflexion y transmision con
Analizadores  Vectorial de Redes, AVR,
generalmente utilizados en los laboratorios de

calibracion y medicion consisten en conjuntos de
terminaciones de precisién, por ejemplo en conector
coaxial Tipo N, 3.5 mm, 2.92 mm, 2.4 mm, 1.85 mm
o 1.0 mm. Estos patrones se utilizan para la
correccién de errores o puesta a punto de los AVR.
Estos patrones de trabajo se calibran en laboratorios
de metrologia a partir de patrones calculables [1], por
lo que para diseminar los valores del patron y su
exactitud, es necesario determinar los parametros o
constantes de calibracion de los patrones de trabajo
gue son requeridos por el sistema de medicion AVR,
ya que de ello depende la exactitud y confiablidad del
método de correccion de errores aplicado a los AVR.

2. PARAMETROS DE CALIBRACION DE LAS
TERMINACIONES COAXIALES

Los analizadores de redes son instrumentos que se
utilizan para medir los parametros de dispersion,
estos sistemas de medicién tienen disponibles un
conjunto de métodos de correccion de errores que se
requieren aplicar antes de realizar cualquier
medicion. El método de correccion de errores a
utilizar depende del dispositivo que se va a medir, de
los patrones con que se cuenten y la exactitud que
se requiere para la medicion.

En el 80 % de los servicios de calibracion del
laboratorio de parametros de reflexion y transmision
del CENAM se utiliza el método de correccion SOLT
(para dispositivos coaxiales de 2-puertos) o SOL
(para dispositivos coaxiales de 1-puerto) usando
terminaciones coaxiales como patrones de trabajo.
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Las terminaciones coaxiales con offset se modelan
con una linea de transmision terminada con la parte
de reflexién del valor del patréon de trabajo (short,
open, load), Figura No.1.

Zy
(e - 8
Plano de
referencia
Z7
Zy L Ly
— Wiz
:é L
z4 s T
:D, :: :
<7Planode ——————— !

referencia
Fig. 1. Modelo de las terminaciones coaxiales.

2.1. Parametros de calibracién de lalinea de
transmision

La seccion de la linea de transmisién se calcula con
las siguientes dos ecuaciones [2]:
J (1)

AP
)

20Z, ||1GHz
t

9

20Z, ||1GHz
donde: Z(') (offset Z, en ohm) es la impedancia
caracteristica de la linea de transmisién sin pérdidas,
L (offset Loss en ohm/s) son las pérdidas de la linea

A= ij'[1+(1— i)
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de transmisién por efecto skin, D (offset Delay en
segundos) retardo eléctrico desde el plano de

referencia hasta Z; .

2.2. Parametros de calibracion de la
terminacién coaxial short (circuito corto)

Los sistemas de medicién determinan que el valor de
coeficiente de reflexion de la terminacion coaxial
short es de -1 (ideal). La terminacion coaxial no es
ideal, por lo que, es necesario modelar la inductancia
con un polinomio de tercer orden, como se indica a
continuacion:

Ly =L +Lf+Lfo+L,f° 3)
Para estimar Ly se mide la parte de reflexion de una

terminacién coaxial en short y se define por las
siguientes ecuaciones:

Zshort = ijeff (4)
Z, —Z

1—‘short = Zshort ZO (5)
short+ 0

2.3. Parametros de calibracion de la
terminacién coaxial open (circuito abierto)

El coeficiente de reflexion de la terminacién coaxial
open ideal es 1. En el sistema de mediciéon no se
considera que el valor del patron de trabajo open sea

ideal, se modela el valor de capacitancia Cg
dependiente de
impedancia Z

la frecuencia, se estima la

open & partir de la parte de reflexion

['ypen POT las siguientes ecuaciones:
C, =C,+C,f+C,f?+C,f° )
1
Zopmn = JoCy "
open 0
3. RESULTADOS

El sistema de medicién de parametros de dispersion,
considera los coeficientes inductivos (ecuacion 3) y
los coeficientes capacitivos (ecuacion 4) para estimar
los coeficientes de reflexion reales de los patrones de
trabajo. Los patrones de trabajo se utilizan para la
puesta a punto del sistema de medicion. Los valores
inductivos y capacitivos calculados de dos diferentes
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tipos de conectores se muestran en la Tabla 1 y 2,
respectivamente.

Lo
H(e-12)

L1
H(e-24)/Hz

L2
H(e-33)Hz"2

L3
H(e-42)Hz'3

Leff
H(e-12)

U(Lef)

Descripcién
H(e-29)

3.5 mm male
short
3.5mm
female short
Type N male
short

Type N
female short -0.8951 402.6600 -24.9990 0.5335 1.3643

Tabla. 1. Coeficientes inductivos de las
terminaciones coaxiales 3.5 mmy Tipo N.

1.5293| -122.0100 3.1695 -0.0321 0.1727 0.3912

1.4928| -106.2200 2.7281 -0.0276 0.3038 0.3484

0.5013| 282.1400 -47.0720 1.8317 1.0110 3.6796

0.2122

Co
F(e-15)

Ci1
F(e-27)Hz

C2
F(e-36)Hz'2

C3
F(e-45)Hz'3

Ceff
F(e-15)

U(Ceff)

Descripcion
F(e-32)

3.5mm male
open
3.5mm
female open
Type N male
open

Type N
female open 96.5190 -1080.5 159.51 -0.8949| 123.5319

Tabla. 2. Coeficientes capacitivos de las
terminaciones coaxiales 3.5 mmy Tipo N.

46.7900 5.8227 7.7262 0.0708 49.8108 3.5275

48.1170( -247.8900 22.7520 -0.2024 49.8378 3.7450

89.9660 19129 -169.12 9.9248| 127.4848 54.7149

37.9198

4. CONCLUSIONES

Se presentd el modelo de las terminaciones
coaxiales que se utilizan como patrones de trabajo de
coeficientes de reflexion y transmisién. Este modelo
permite estimar los valores de coeficientes de
reflexién complejos reales de los patrones y evitar
hacer consideraciones de comportamientos
eléctricos ideales. De esta forma, se incrementa la
exactitud de la aplicacién del método en la puesta a
punto del sistema de medicién. Con el uso de los
patrones de trabajo, se brinda el soporte metroldgico
alaindustria y laboratorios acreditados que requieren
servicios de calibracion de coeficientes de reflexion y
transmision en dispositivos coaxiales como lineas de
transmision, sensores de potencia, entre otros.
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MEDICION DE LA MASA DEL PROTOTIPO NACIONAL DEL METRO DE
PLATINO IRIDIO M 25

Luis Manuel Ramirez, Luis Omar Becerra, José Luis Rivera
Centro Nacional de Metrologia (CENAM)
km 4.5 Carretera a Los Cués, Mpio El Marqués, Querétaro, México.
luism@cenam.mx

Resumen: Determinar el valor de masa de un patron de medida que tiene una forma de barra longitudinal es
dificil de someterlo a un receptor de carga de un instrumento para pesar convencional. Para el caso, se hicieron
arreglos técnicos a un sistema de medicion para realizar la comparacion con pesas y determinar la masa real
de ese patron de medida que servira para evaluar justamente su valor intrinseco comercial con las instituciones
aseguradoras de bienes patrimoniales que garanticen las mejores condiciones, en cuanto a cobertura,
reconocimiento de antigiiedad, precio, calidad y demas circunstancias pertinentes. De ese acuerdo, se evita la
subestimacion o sobreestimacion sobre el costo econémico para asegurarlo.

1. INTRODUCCION 2. DESARROLLO

En el afio de 1890, con la adhesion del Gobierno de Para determinar la masa del patrén de longitud, se
México como Estado miembro signatario a la modifico el receptor de carga de un comparador de
Convencién del metro, nuestro pais se uni6 al masa. Este comparador se eligi6 por sus
perfeccionamiento y a la uniformidad de las pesas y caracteristicas fisicas de construccion y cualidades
medidas utilizadas en el mundo. metrolégicas necesarias para llevar a cabo el objetivo
. . . principal: determinar la masa del patron de longitud.
El prototipo nacional de longitud metro il 25 se El comparador seleccionado se modific6 para

igguolgc; en el ano det 1895tcoré_up colsotlo geSSi (1)8 realizar comparaciones de masa con las siguientes
.00 francos, mas otro costo adicional de . especificaciones técnicas:

francos por los accesorios auxiliares (Carta de la

Legacion de los Estados Unidos Mexicanos en Paris, Capacidad de medida: desde 50 g hasta 10 kg.
Francia - 08 de enero de 1895), fabricado con Intervalo eléctrico de medida: 0 hasta 50 g
metales preciosos como el platino. Divisién real de medida: 0.001 g

La principal razon para la adquisicion del patron de Desviacion estandar experimental: < 0.002 g
longitud del metro, fue para tener una sola medida Debido a que el patron de longitud es una barra de
legal, reconocida en el mundo y con ello, simplificar proporciones inusuales para el receptor de carga se
los intercambios, facilitar el comercio y el cobro justo emple6 un nivelador mecanico de rodamientos para
de impuestos. minimizar los efectos sistematicos de posicién debido
La Ley General de Bienes Nacionales con el acuerdo a la excentricidad de carga (Fig. 1).

por el que se establecen las disposiciones en Materia
de Recursos Materiales y Servicios Generales, obliga
a las instituciones del gobierno federal e instituciones
descentralizadas, asegurar los bienes patrimoniales
de la Nacion. Para el caso, es dificil estimar la tarifa
econOmica para asegurar este patron de longitud.
Anteriormente lo evaluaban en base a su valor
historico y no el valor comercial de los metales
precioso.

El presente documento presenta los resultados de la Fig. 1. nivelador mecéanico de rodamientos.
medicién del valor de masa, el volumen y la densidad
media del patron nacional de longitud metro #1 25 de  Este dispositivo de rodamientos ayudo a obtener

platino iridio y de sus secciones transversales, indicaciones repetitivas del instrumento de
trabajos que se efectuaron en los laboratorios de ~ COmparacion evitando los efectos sistematicos
metrologia de la Direccién de Masa y Densidad. debidos a la excentricidad del receptor de carga del
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instrumento de comparacién como se muestra en la

Fig 2.
A
/1N

Fig. 2. Efecto de nivelacion.

Complementado el sistema de medida, se emplearon
contrapesos en forma de disco para compensar las
cargas dentro del intervalo eléctrico de medida del
comparador y se emplearon patrones de masa de la
mejor clase de exactitud disponible (Clase OIML E1),
calibrados en el Laboratorio de Patrones de
Referencia y del Laboratorio de Pequefias Masas,
pertenecientes a la Direccion de Masa y Densidad de
la Direcciébn General de Metrologia Mecéanica del
CENAM.

Fig. 3. Medicion de la masa del patrén de longitud
M 25.por comparacion directa con pesas patron.

Complementando el sistema se requiri6 la
determinacion del volumen, magnitud necesaria para
evaluar la masa de un objeto o cuerpo. Por las
caracteristicas fisicas del patrén nacional de longitud
es dificil determinar su volumen por pesada
hidrostatica por lo que se consideré determinar el
volumen de las dos secciones transversales (A25 y
B25), con lesos valores, se asigné una densidad
media del material de fabricacion.
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3. RESULTADOS

Determinaciéon de masa

Descripcién Masa Inc. (k=2)
Patron iglezlg’”g't“d 332831499  0.0018 g
Seccién
transversal “A” 50.119360g 0.000 020 g
Seccion | 56 4835379 0.000020 g
transversal “B
Determinacioén de volumen
Descripcion Volumen Inc. (k=2)
Patron ﬂglez'g”g't“d 154.73cm®  0.43 cm?
Seccion 53008 ¢md  0.0043 cm?
transversal “A
sSeccion 5 3473¢md 0.0040 cm?
transversal “B
Densidad media del material
Descripcion Drennesc'j?;‘d Inc. (k=2)
Patron ;Iez'g”g't“d 21512 g/cm?  0.060 g/cm?
Seccién 3 5
transversal “A” 21.514 g/cm®  0.040 g/cm
Seccién 3 5
transversal “B” 21.510 g/cm®  0.040 g/cm

4. DISCUSION

Con los

resultados obtenidos, se completa

la

caracterizacion de este patréon y esta informacion
formara parte de su archivo histérico en el museo.

5. CONCLUSIONES

Con los resultados de este trabajo se podra estimar
apropiadamente la tarifa comercial para asegurar el
patron de longitud fabricado en platino iridio en
funcién de: su valor histérico y por su valor intrinseco
comercial en el rubro de los metales precisos.

REFERENCIAS
Bitdcora de Servicios de calibraciéon del

laboratorio de Pequefias Masas (F005) del
CENAM.
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TRAZABILIDAD E INCERTIDUMBRE EN MEDICIONES CALORIMETRICAS

Juan Antonio Guardado Pérez!, Dora Marina Gutierrez Avella?
1Centro Nacional de Metrologia, Carretera a los Cués km 4.5, 76246 El Marqués, Qro.
2Facultad de Quimica, U.A.Q., Centro Universitario Cerro de las Campanas, Querétaro, Qro.

(52) 442 211 0500 ext. 3908 jguardad@cenam.mx

Resumen: La medicion de la energia quimica a nivel laboratorio se realiza generalmente por medio del cambio
de temperatura asociado a los procesos fisicoquimicos involucrados, lo cual es el campo de la calorimetria. La
trazabilidad en las mediciones calorimétricas se logra por medio de materiales de referencia de manera
relativamente sencilla sin embargo, la estimacién de incertidumbre puede ser una tarea compleja por el nimero
de variables que intervienen. En este trabajo se realiza un analisis tanto teGrico como practico del proceso de
fusion de una sustancia asociado con su pureza, asi mismo se analiza su incertidumbre y su trazabilidad.

1.  INTRODUCCION 2. MEDICION DE PUREZA QUIMICA POR
CALORIMETRIA DIFERENCIAL DE BARRIDO

La energia asociada a las reacciones quimicas es

una magnitud de primera importancia a nivel El método de determinacién de pureza quimica por
industrial y a nivel de laboratorio. La energia de los medio calorimétrico se basa en la dependencia entre
procesos industriales depende de la energia de los el punto de fusion de una sustancia y su contenido de
procesos fisicoquimicos asociados, Asi pues, la impurezas la cual se expresa mediante la siguiente
medicion de la energia de un proceso industrial inicia relacion termodinamica

con la medicién en el laboratorio de los procesos

fisicoguimicos elementales asociados. R

AnsHa

1
=—+
To

1 X
=

Existe una variedad de metodologia para medir la

energia de una reaccion quimica en el laboratorio.  donde T es la temperatura de fusién de la sustancia

Sin embargo, la forma mas sencila y mas A, x, es la fraccion molar de las impurezas
extensamente utilizada es por medio de la medicion As

de algin cambio de temperatura asociado a la
energia de un proceso utilizando un calorimetro.

contenidas en A; Ha es su entalpia de fusion, R
es la constante universal de los gases y To, es el
punto de fusibn de A cuando el contenido de

La trazabilidad de la energia medida Impurezas es cero.

calorimétricamente se establece a partir de la
calibracion del calorimetro. Los calorimetros de alta
exactitud son calibrados eléctricamente mediante
efecto Joule pero la gran mayoria se calibran
mediante materiales de referencia certificados en
energia o en temperatura.

La entalpia de fusién de la sustancia se determina a
partir de la integracién de la curva diferencial de
temperatura como sigue, k es una constante que se
determina con la calibracion del instrumento,

ApgsH =K(" AT -
La incertidumbre en la medicién de la energia '
depende de la medicion de la temperatura pero . )
también de todas las variables involucradas en el ~ D€ esta forma, el contenido de x», 0 bien la pureza
modelo matemético que relaciona la energia con la Xa=(-X8) de una sustancia A se determina a partir
temperatura y esta relacion puede llegar a ser de la mediciéon de la temperatura y de la entalpia de
bastante compleja. Como un ejemplo relativamente fusion por calorimetria.

sencillo pero ilustrativo de como se evalla la

incertidumbre en calorimetria se analiza en seguida La figura 1 muestra un esquema de la camara de
la medicion de la pureza de una sustancia a partir de medicion del calorimetro

la temperatura de fusién por calorimetria diferencia

de barrido.
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Fig. 1. Celda de medicién del calorimetro.

3. RESULTADOS

El calorimetro diferencia de barrido, marca TA
Instruments, modelo 2920, utilizado para este trabajo
fue calibrado utilizando el material de referencia
certificado SRM 2232. Se analizaron diferentes
muestras comerciales de o-xileno. Los resultados de
estos experimentos se presentan en la siguiente
tabla

Tabla 1. Resultados del analisis de pureza de o-
xilenos comerciales.

Muestra Masa Xb Pureza | Promedio
mg mol/mol | mol/mol |Desv. Est.
99% 4.068 | 0.01249 | 0.98751
0.01297 | 0.98703
0.01305 | 0.98695
0.01278 | 0.98722
99% 3.394 | 0.01162 | 0.98838 | 0.98738
0.01245 | 0.98755 | 0.00050
98% 2.143 | 0.00585 | 0.99415
0.00602 | 0.99398
0.00625 | 0.99375 | 0.99404
0.00573 | 0.99427 | 0.00023

Estos resultados muestran que el valor de pureza
determinado por calorimetria no es consistente con
la pureza del proveedor de la sustancia, hecho poco
significativo para los propésitos del trabajo.

ISBN 978-607-97187-8-7

La estimacion de la incertidumbre se realizd
siguiendo las referencias 1y 2.

Tabla 2. Incertidumbre de medicion.
Fuente Valor Incert. unidades
Pendiente 4.4632E-06 5.3E-09 1/K
Entalpia fus. 16500 2000 J/mol
Cte. gases 8.314472 1.5E-05 J/(mol K)
Impur. (xg) 0.0089 0.0011 mol/mol
Pureza 0.9911 0.0011 mol/mol
Incertidumbre por repetibilidad
| Pureza | 0.99037 | 0.00035 | mol/mol |
Incertidumbre combinada
| Pureza | 09904 | 0.0011 | mol/mol |

4. DISCUSION

Existe una variedad de calorimetros comerciales
adecuados a diferentes aplicaciones. El calorimetro
diferencial de barrido utilizado para este trabajo tiene
las ventajas de su versatilidad para realizar
mediciones muy variadas y requiere una cantidad de
muestra de unos cuantos miligramos. Pero tiene
limitaciones, la capacidad calorifica del calorimetro
en demasiado grande comparada con la capacidad
calorifica de unos cuantos miligramos de muestra lo
que hace la medicion de la temperatura y de la
energia sea poco exacta como para pretenderse
como patones de alta exactitud.

5. CONCLUSIONES

Se realizaron mediciones de entalpia y temperatura
de fusién en un material con fines de determinar su
pureza.

Este experimento es muy ilustrativo para revisar los
aspectos metroldgicos de este tipo de mediciones y
podria tomarse como un ejemplo para otras
aplicaciones calorimétricas.

Se pudo observar que para una buena medicién es
fundamental el conocimiento del principio de
medicion y del funcionamiento del calorimetro.
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ESTUDIO PILOTO PARA LA CALIBRACION DE MEDIDORES DE FLUJO
DE GAS EN PAISES MIEMBROS DEL SIM

Juan Carlos Gervacio, Roberto Arias Romero
John Wright3, Henry Abril4, Carlos Ochoa®, Sergio Lupo®

CENTRO NACIONAL DE METROLOGIA
52 442 2110500 ext. 3813, jgervaci@cenam.mx

Resumen: Se presentan los resultados de las actividades del estudio piloto en medicién y calibracién de
medidores de caudal de gas a baja presion (presién atmosférica) en el intervalo de medida de (2 a 100) m3/h;
iniciada en el afio 2013 y finalizada en el 2015, con la participaciéon de diversos paises miembros del Sistema
Interamericano de Metrologia (SIM). Para esta actividad se us6 un medidor rotativo G65 de caracteristicas
especiales, siendo el laboratorio responsable de la organizacion del estudio.

1. INTRODUCCION

Un estudio piloto es un mecanismo de comparacién
empleado por la comunidad metrolégica
internacional para compartir experiencias sobre
métodos o procedimientos de calibracion novedosos
para alguno(s) de los participantes. Normalmente, los
estudios piloto anteceden a los proyectos de
intercomparacion formales.

El Grupo de Trabajo de Flujo y Volumen (WG10) del
Sistema Interamericano de Metrologia (SIM), decidié
durante su reunién de trabajo celebrada en octubre
de 2012, en Querétaro, México, la realizaciéon de un
estudio piloto en el campo de las mediciones de flujo
de gas, a baja presion, con la finalidad de apoyar el
desarrollo de los “nuevos” laboratorios de metrologia
del SIM; en este campo de la metrologia.

Durante la ejecucién de este estudio piloto, un
metrélogo realizé la transportacion del medidor de
transferencia desde el CENAM hacia cada uno de los
institutos participantes, con la premisa de compartir
experiencias y consejos relacionados con las
practicas de instalacion del medidor, y su calibracién.

2. PARTICIPANTES

Participaron en esta actividad los laboratorios
primarios de medicion de flujo de gas de los Institutos
Nacionales de Metrologia de Estados Unidos de
Norteamérica (NIST), de México (CENAM), de Peru
(INACAL) y de Argentina (INTI); ademas de un

3 National Institute of Standards and Technology, USA
4 Corporacién CDT de Gas, Colombia

5 Instituto Nacional de Calidad, Per(

8 Instituto Nacional de Tecnologia Industrial, Argentina
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laboratorio secundario acreditado de Colombia
(Corporacién CDT de Gas).

En el NIST el patrén de transferencia fue calibrado
usando como referencia un sistema de medicion
basado en toberas de flujo critico. En CENAM la
calibracion fue realizada usando un como referencia
un patrén primario tipo campana de 500 L de
desplazamiento. EI INACAL y la Corporacion CDT de
Gas calibraron el patrén de transferencia usando
medidores del tipo rotativo como patrones de
referencia. En el INTI, el patrén de transferencia fue
calibrado usando un patron tipo campana y un
medidor rotativo de desplazamiento positivo.

3. PATRON DE TRANSFERENCIA (PT)

El patrén de transferencia es un medidor de
desplazamiento positivo tipo rotativo de la marca
ITRON de nueva generacion, con caracteristicas
especiales, adquirido con dos transmisores de pulsos
de alta frecuencia, para minimizar la contribucién a la
incertidumbre por resolucién en la sefial de salida de
los pulsos. Entre las caracteristicas principales del
medidor se destacan las siguientes:

Principio: desplazamiento positivo, rotativo
Marca: ITRON, Delta S1-Flow

Tamafio: G65

Pmax: 50 bar

Diametro: DN50

Intervalo: (0.5 -100) m3h

Factor K: 20 700 pulsos/m?3
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4, PROCEDIMIENTO DE MEDICION
Las pruebas se realizaron conforme a los
procedimientos usuales de cada laboratorio, segun
se declara en cada informe, y asegurando la
trazabilidad de sus resultados a la realizacion de la
unidades base del SI.

1. Lainstalacién del medidor de flujo se realizo
en posicion horizontal.
Las pruebas se realizaron a una presion
cercana a la presion atmosférica local,
temperatura cercanas a 20 °C y usando aire
hamedo como fluido de trabajo.
La presién de referencia del patrén de
transferencia pm, se midié en la toma “aguas
abajo” (salida del medidor), tal como se
observa en la Fig. 1.
La medicién de temperatura se realizé en la
toma ubicada aguas arriba del medidor.

2.

Flujo

Medidor de
transferencia

Aguas arriba filtro Aguas abajo

Fig. 1. Recomendaciones de instalacion del medidor.

5. RESULTADOS

El resultado informado fue el error del medidor, que
es la relacion entre el volumen indicado por el patron
de transferencia Vpt, y el volumen medido en el patron
de referencia Vpr, bajo ciertas condiciones de presion
y temperatura, de acuerdo con la siguiente expresion,

V., - p, T
E, /%=| 2Pl 11,100 &)
V. -p, T
pr ppr pt
Resultados de calibracion
1.00
0.80
0.60
0.40
- NIST
0.20
o -8- CENAM-Patroén 1
S 0,00
w -~ CDT GAS
0.20 i
-©- CENAM-Patrén 2
040 o~ INTI
060 —— INACAL
-0.80
-1.00
0 20 40 60 80 100 120
a/(m3/h)
Fig. 2. Resultados de calibracién obtenidos por los participantes del estudio piloto.
De acuerdo con los datos proporcionados por los m3/h. Estos resultados se juzgan como

participantes (ver fig. 2), el nivel de equivalencia entre
los participantes es del orden de 0.12 % para
caudales mayores que 40 m3h; y solo el INACAL
resulté inconsistente en los caudales menores que 40
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sobresalientes, tratandose de un estudio piloto.
Agradecimiento especial para el PTB de Alemania
por el apoyo financiero para los miembros de
SURAMET y ANDIMET, especificamente para la
ejecucioén de este proyecto.
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ANALISIS DE LA CONVERSION DE HUMEDAD RELATIVA A
TEMPERATURA DE PUNTO DE ROCIO O ESCARCHA

Davila P. Jesus, Martines L. Enrique
Centro Nacional de Metrologia
Carretera a Los Cués, km 4.5, El Marqués, Qro. C. P. 76246
(442) 2110500 ext. 3395, jdavila@cenam.mx

Resumen: La humedad se puede expresar en términos de diferentes magnitudes y todas representan la misma
cantidad de vapor de agua en un gas. También existen diferentes métodos para medir la humedad y se pueden
clasificar como directos o indirectos. Un método directo mide la magnitud de interés (por ejemplo la temperatura
de punto de rocio o escarcha por espejo enfriado), que junto con la medicién de temperatura y presion es
posible realizar la conversion a otras magnitudes de humedad. La medicion de humedad relativa se realiza por
métodos indirectos con sensores capacitivos, resistivos, cerdmicos entre otros. En este trabajo se analiza la
conversién de bajos valores de humedad relativa a temperatura de punto de escarcha y se realiza la estimacion
de la incertidumbre debida a la conversion, se discute la conveniencia y limitaciones de esta practica.

1. INTRODUCCION 2. DEFINICIONES DE HUMEDAD

La humedad es una propiedad que describe el Temperatura de punto de rocio (td): es la temperatura

contenido de vapor de agua presente en un gas, el ala que se condensa el vapor de agua cuando el gas

cual se puede expresar en términos de varias se enfria a presion constante [2].

magnitudes. Algunas de ellas se pueden medir

directamente y otras se pueden calcular a partir de Humedad relativa (HR): cociente entre la fraccion

magnitudes medidas [1]. molar de vapor de agua en un espacio dado y la
fraccion molar del vapor de agua en su condicion de

La seleccion de una magnitud de humedad depende saturacion [2].

de la aplicacion. Generalmente para bajas

concentraciones de humedad se expresan en La humedad relativa y la temperatura de punto de

términos de humedad absoluta, temperatura de rocio se relacionan por la ecuacion

punto de escarcha, partes por milléon por volumen

(PPMv) o partes por millén por peso (PPMw). HR = e((Td)) Q)

e(T

Algunos instrumentos han incorporado opciones para
mostrar valores de otras magnitudes calculadas a
partir de valores obtenidos de una magnitud dada.
Para asociar un valor de incertidumbre a los valores
calculados que despliegan algunos medidores de
humedad, es necesario diferenciar entre el valor
medido y el valor calculado y propagar la
incertidumbre del primero al segundo [2].

Donde e(T) es la presion de vapor de agua una
temperatura (Pa) T; Td es la temperatura de punto de
rocio (K); T es la temperatura ambiente (K).

El célculo de e(T) esta descrito en [4].

3. CONVERSION

La conversion de HR a Td se obtiene de sustitucion
de valores de Ty Td en la ecuacion 1.

Para calcular el valor de Td a partir de HR se usa la
ecuacion (1) que relaciona ambas magnitudes.

Para bajos valores de humedad se deben considerar
las limitaciones del principio de medicion o incluso de
las mismas definiciones de humedad.

En este trabajo se presenta un caso comiUnmente Debid ible d . | valor de Td
usado en la practica: la conversién de humedad €DI00 a que no es posibie despejar el valor de

relativa a temperatura de punto de rocio o escarcha. directamente, se requiere solucionar la ecuacién F=0

También se presenta la propagacion de  ParaTd, donde
incertidumbre y la discusién de los resultados.
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F =e(T,) — HR - e(T) )

4. PROPAGACION DE INCERTIDUMBRE

Estimacion de la incertidumbre de Tf (o Td) sobre la
base de mediciones de humedad relativa y
temperatura se realiza al aplicar la GUM [3] a la

ecuacion (2)
2
oT
UHR | +| —®
oe(T)

Tf/d

um) = |
f/d _‘\(

oHR

ue(T )J (3)

5. RESULTADOS

Se realizé la conversion de Humedad Relativa a
temperatura de punto de escarcha tf en el intervalo
0.01 %HR a 10 % HR. En la figura 1 se muestra el
resultado de la conversibn y el coeficiente de
sensibilidad de tf con respecto a HR.

0 100

20 80

60 =
tf/°C <

- = = dtf/dHR

-40

td/°C

40 5

-60 20

-80

Fig. 1. Conversién de HR a tf.

En la tabla 1 se muestran los resultados de la
propagacion de incertidumbre en la conversion de
HR a tf para el intervalo de 0.1 %HR a 10 %HR. Se
consider6 un higrémetro con incertidumbre de
medida de 0.2 %HR (k=1). Los calculos se realizaron
para un valor de temperatura de 22 °C con
incertidumbre de medida de 0.1 °C (k=1).

Tabla 1. Resultados de propagacion de
incertidumbre en la conversion de HR a tf.

%HR tf / °C utf / °C

10 -11.01 0.20

-19.40 0.47

-36.76 2.00
0.8 -38.97 2.44
0.6 -41.74 3.17
0.4 -45.53 4.59
0.2 -51.71 8.65
0.1 -57.53 16.32
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6. DISCUSION

Regularmente los medidores de HR tienen
especificados intervalo desde 0 %HR a 100 %HR, lo
que hace suponer al usuario que con este
instrumento se puede dar trazabilidad a mediciones
de temperatura de punto de escarcha en el intervalo
equivalente, lo cual no es posible en la préactica ya
que la mayoria de los medidores de HR tienen
limitaciones a valores bajos de HR. En la Figura 3 se
muestra una grafica de la conversion HR y Tf donde
se observa que a bajas concentraciones de humedad
existe un valor elevado de sensibilidad.
Adicionalmente, a valores de HR menores a 1% la
incertidumbre por conversion crece
considerablemente, por lo que es impractico realizar
la conversion y en tal caso es mas conveniente usar
un medidor de temperatura de punto de rocio.

7. CONCLUSIONES

La conversién de humedad relativa a punto de rocio
es posible de acuerdo a la definicién, sin embargo el
resultado se debe interpretar de manera adecuada.

De la conversibn se observé que para valores
menores a 5 %HR se tiene un elevado coeficiente de
sensibilidad. De lo anterior se tiene un impacto en la
exactitud del resultado de la conversion.

Aunado a lo antes expuesto, la mediciéon de humedad
relativa con frecuencia se usa para dar trazabilidad a
mediciones de temperatura de punto de rocio, lo cual
es valido en un intervalo razonable de HR,
temperatura y presion.
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CASOS DONDE LA DEFINICION DE HUMEDAD RELATIVA DA LUGAR A
INTERPRETACIONES INCORRECTAS

Davila P. Jesus, Martines L. Enrique
Centro Nacional de Metrologia
Carretera a Los Cués, km 4.5, El Marqués, Qro. C. P. 76240
(442) 2110500 ext. 3395, jdavila@cenam.mx

Resumen: La humedad relativa se define como el cociente entre la presion de vapor de agua a una temperatura
y presion dadas y la presiéon de vapor en su condicién de saturacion a las mismas condiciones de temperatura
y presién. Cuando esta definicién se usa a temperaturas de punto de rocio inferiores a 0°C se pueden presentar
dos condiciones de saturacion, de las cuales se debe especificar la condicién que se presenta, de lo contrario
se pueden obtener valores incorrectos de humedad relativa. De igual forma en aplicaciones de alta temperatura
la definiciobn de humedad relativa puede no ser aplicable. En este trabajo se presentan algunos casos en los
gue el uso inadecuado de la definicion de la humedad relativa da lugar a errores o malas interpretaciones sobre
la humedad en un gas.

1. INTRODUCCION 2. CONCEPTO DE HUMEDAD RELATIVA

La definicion de humedad relativa relaciona la La humedad relativa se define como el cociente de la
presion de vapor de agua a una temperatura y fraccion molar de agua a una temperatura y presion
presion dadas, con la presion de vapor en su dadas entre la fraccion de molar de vapor de agua en
condicién de saturacién a la misma temperatura y su condicién de saturacion a la misma temperatura y
presion. De acuerdo a esta definicion, cualquier valor presion. En forma préctica la humedad relativa se
de humedad relativa debe acompafarse con la puede calcular como:
temperatura y la presion de la muestra de aire.
P yEp HR/%:@dOO Q)
En aplicaciones de alta temperatura (>100 °C) esta e(T)
definiciéon no se puede usar debido a que la presion
de vapor es mayor que la presiéon atmosférica; es Donde e(Tq) es la presion de vapor de agua en la
decir que la saturacion no se puede alcanzar muestra a la temperatura de punto de rocio Tq y
experimentalmente [1]. representa la condicion en la que el vapor de agua
empieza a condensarse. e(T) es la presion de vapor
Por otro lado, en condiciones de baja humedad (<0 de agua en condicibn de saturacibn a una
°C) la condiciéon de saturaciéon puede obtenerse temperatura T y presion P, y representa la presion de
respecto a una capa de agua en la fase liquida vapor maxima que puede tener una muestra de aire
(temperatura de punto de rocio) o en su fase sélida a la temperatura T y presion P.
(temperatura de punto de escarcha). Cuando no se
especifica la condicién se puede incurrir en errores al ~ En la ecuacion (1) se cumple que e(T)<P.
calcular la humedad relativa.
Es importante aclarar que para aplicar la definicion
Finalmente, en aplicaciones donde se requiere hacer dada por la ecuacion (1) se requiere que la saturacion
mediciones al vacio (como es el caso de secado de sea realizable experimentalmente, ademas que debe
muchos materiales), la presion total es igual a la cumplirse que e(T)>e(Tq).
presion de vapor de agua [2]. En esta condicion
tampoco es posible aplicar la definicién descrita.
3. ANALISIS DE LA DEFINICION
En este trabajo se discuten algunos casos donde se
presentan complicaciones para aplicar la definicion Se discuten algunos casos practicos donde la
tradicional de humedad relativa y se presentan definicién tradicional de humedad relativa genera
alternativas que se han propuesto para atender el confusion o errores al usarla.
problema.
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i. Para muestras con bajos contenidos de HR,
la temperatura de condensacion puede ser menor
que 0 °C, lo que implica que en el numerador de la
ecuacion (1) se pueden presentar dos condiciones:
a) que se forme una capa de agua (agua
subenfriada) o que se forme una capa de hielo. Si
no se identifica la condicién de
condensacion/solidificacion se pueden presentar
errores significativos en el célculo de la humedad
relativa (Figura 1). En el caso que se presenta se
pueden generar errores de aproximadamente 3
%HR.

HR(td)

80.0 HR(tf)

70.0

-45 -35 -25 -15 -5
tys/°C
Fig. 1. Valores calculados de HR cuando no se

puede distinguir entre rocio y escarcha.

ii. Cuando la temperatura de la muestra es
menor que 0 °C, entonces en el denominador de (1)
se pueden presentar dos condiciones de saturacion.
En el primer caso se refiere cuando la saturacion se
alcanza respecto a una capa de agua liquida, y en el
segundo cuando la saturacién se alcanza respecto a
una capa de hielo. Lo anterior genera errores (~ 0.1
%HR) en el calculo de la humedad relativa. Este
valor puede ser representativo en la conversion de
humedad relativa a temperatura de punto de
escarcha.

iii. Este caso considera procesos de alta
temperatura (t>100 °C) como es el secado de
madera, donde se requiere medir la humedad relativa
durante el proceso. La complicacién se presenta
porque en el secado a alta temperatura y presion
atmosférica, la presién de vapor es mayor que la
presion atmosférica, por lo que no se puede alcanzar
la saturacién de manera natural [1]. Es decir no se
cumplen las condiciones establecidas en la
definicién.

Al no alcanzarse la condicion de saturacion no es
posible aplicar la ecuacion (1). En este caso es
conveniente redefinir la humedad relativa y producir
la saturacion de vapor de agua de manera artificial.
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En [1] y [2] se hacen propuestas al respecto. Aqui se
propone la definicién,

o), «
o) 100 si P>e(T) )
HR/% =
%-100 si P<e(T)

En la ecuacion (2), P es la presion total en la
saturacion, e’(T) es la presion de saturacion de vapor
de agua, la cual se puede alcanzar adicionando
vapor de agua y extrayendo aire seco [2] (Figura 2).

Vapor de agua

% o o 0% o
o ©0 o 0 0 0 ©
v ° ° o o oo
O,o 0o o 050 o
o o 0o 0
o 9 o ° o0 o
0 © oo O T
o o o o °" o
o o Ooo o © )
0o Ai
o9, 0 o © o Ire seco
o 0.9 9 0 o
6 94 0 @ S
0000 © 0o o o o A
° 0000000000
) oo o >
o o © or 19 o [—»
0 o ©0900.0 009°

Fig. 2. Proceso de saturacion artificial a
temperaturas mayores del punto de ebullicién.

iv. El cuarto caso se refiere a mediciones de
humedad relativa en condiciones de vacio; en
particular este caso se presenta en el secado de
materiales al vacio, en los que se tienen presiones de
vacio moderadas. En este caso al extraer el aire
humedo presente, la presidn total se reduce hasta la
presion del vapor de agua actual presente, lo que
propicia un estado de saturacién permanente, por lo
que e(Tq) no esta definido.

4. CONCLUSIONES

Se presentaron cuatro casos donde el uso de la
definicién tradicional de HR no es posible aplicarse,
en los cuales es necesario usar una definicion
complementaria.
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COMPARACION DE TECNICAS DE INSTRUMENTACION PARA MEDIR
AISLAMIENTO SONORO EN LABORATORIO

Antonio Bautista Kuri, Santiago J. Pérez Ruiz y Ricardo Dorantes Escamilla
Centro de Ciencias Aplicadas y Desarrollo Tecnologico, UNAM
56228602, ext. 1196; abkuri@yahoo.com.mx

Resumen: Los procedimientos de medicion del aislamiento sonoro, se han disefiado tanto para condiciones
de laboratorio como para medicién en campo (in situ). En el presente trabajo se abordan dos técnicas de
medicién de aislamiento sonoro en laboratorio, que se han puesto en practica. En el Laboratorio de Aculstica y
Vibraciones del CCADET-UNAM, se ha puesto especial énfasis en la instrumentacién utilizada, ya que ésta
evoluciona rapidamente y es posible tener un procedimiento de medicion obsoleto. Se discuten algunos
aspectos de la facilidad o dificultad para cumplir con los requisitos que impone la normatividad internacional

vigente 1SO 10140-2:2010.

1. INTRODUCCION

En los dltimos afos la Acustica Arquitectonica, ha
mudado su interés cientifico de estudiar recintos de
gran volumen como: teatros, auditorios, salas de
concierto, etc., a estudiar recintos de volumen
pequefio, menores a 300 m3, tales como viviendas,
aulas, escuelas, etc. Incluso se ha derivado una
nueva disciplina, la Acustica de Edificios (Building
Acoustics). En esta rama del conocimiento, se ve
reflejada, entre otros temas, al creciente interés de
dotar a las viviendas de condiciones de proteccion y
de bienestar que no deterioren la salud fisica y
mental de las personas que habitan en ellas. El
aislamiento sonoro es una de éstas caracteristica, y
es un aspecto que toda vivienda debe satisfacer y
lograrlo, representa un reto cientifico - tecnoldgico.

2. PROCEDIMIENTOS E INSTRUMENTACION
Todas las mediciones se realizaron en la Cadmara de
Transmisién (CT) del Laboratorio de Acustica y
Vibraciones del CCADET-UNAM. Los
procedimientos de medicion se realizaron de acuerdo
a la norma ISO 10140-2:2010. En la figura 1 se
muestra un esquema de los arreglos experimentales
utilizados.

Para el caso (a), se utilizé un Analizador de dos
canales, por filtrado digital, marca Bruel & Kjaer
modelo 2133. En el caso (b) se emple6 un sonémetro
analizador de dos canales marca Bruel & Kjaer,
modelo 2270, con un programa especializado para
Aislamiento Sonoro. El resto de la instrumentacion
utilizada es comun para los dos procedimientos, es
decir los micréfonos de medicién, preamplificadores,
fuente omnidireccional, y los sistemas de rotacion
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son los mismos en las dos configuraciones de
medicion.

La norma ISO 10140-2:2010, establece como
procedimiento de medicién. Determinar la potencia
sonora incidente y la potencia sonora transmitida, las
potencias se determinan (estiman) mediante el
promedio espacial de la presidon sonora; a esta
cantidad hay que restar la potencia absorbida por la
cémara receptora. Este procedimiento se resume en
la siguiente ecuacion:

R=L —-L,+10log lo(ij (1)

Donde: R es el Aislamiento Sonoro o indice de
Reduccién Sonora. L; es nivel promedio en energia
en recinto emisor o fuente, L, es nivel promedio en
energia en el recinto receptor; S es el area de la
muestra de prueba en m2; A Es el area equivalente
de absorcién sonora, también en m2.

El valor promedio en energia es, en general, definida

como:

Para determinar el area equivalente de absorcion
sonora se utiliza la ecuacion de Sabine, por lo que la
ecuacion (1) se modifica a:

S 10" o

i=1

1
L=10log 10{”
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CAMARA DE TRANSMISION

a) Analizador B&K 2133

Microfono

b) Analizador B&K 2270

Canal 1

Fig. 1. Instrumentacion utilizada.

R=1L,—L,+10log,,(T,)+10log H{S)
0.16V Como puede verse los resultados son

razonablemente semejante. Sin embargo, es
3 necesario realizar un analisis de la propagacion de

Donde Tr es el tiempo de reverberacion en el recinto errores para definir qué método tiene un error menor.

receptor y V es el volumen del recinto receptor. Dicho andlisis se mostrard mas adelante

La muestra es un muro de Block con 8 alveolos de
densidad de 231 kg/m3, de dimensiones de 12 X 20 4, CONCLUSIONES
X 40 cm.
Se compararon dos procedimientos de medicion
3. RESULTADOS utilizando la misma camara de transmision,
micréfonos, preamplificadores y fuente de excitacion,
En la graficas de la figura 2 se muestra los valores pero distinto equipo de andlisis. Las diferencias se
promedio y su desviacién normal de los métodos de encuentran dentro de los intervalos de incertidumbre

medicion. esperados, en la gama de frecuencia de 100 Hz a 5
Comparacién de 2 métodos KHz.
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REFURBISHING THE NIST 4.45 MN DEADWEIGHT FORCE STANDARD
MACHINE

Rick Seifarth, Mass and Force Group
National Institute of Standards and Technology
Gaithersburg, Maryland USA
seifarth@nist.gov

Abstract: Refurbishment of the 4.45 MN (1,000,000 Ibf) deadweight machine was undertaken and completed.
The newly restored machine has been tested and found to be in excellent operating condition. Numerous
procedural steps were followed to assure that repair, recalibration and reassembly were performed correctly
and that restart of the machine was performed methodically and with measured patience. Most importantly, the
forces realized by all the deadweights in the machine before and after restoration have remained in agreement
as shown by repeated measurements performed with a precision referee force transducer over the past 15
years. The consistency of these measurements verifies the absolute value of each realized force data point
and substantiates the uncertainties associated with the values. The project will be discussed and validation of
machine operation which permits reopening the 4.45 MN force calibration service to customers will be
highlighted.

1. INTRODUCTION 3. RESULTS

The 4.45 MN (1000000 Ibf) deadweight machine Discussion and photographs documenting the

(DWM) has been in use in the NIST Force Laboratory material anomalies found after disassembly will be

since 1965 and has performed thousands of shown. Design drawings will be displayed.

measurements during the lifespan of the machine.

The machine participated in two multi-year, multi-NMI

international key comparisons that assured 3.1. Results A

comparability of measurements throughout the world;

participated in several bi-lateral comparisons and has The first material damage appeared on the bottom

disseminated force units to a worldwide customer center hub seat of weight no. 5-3 which mated to

base. center stud no. 5-4, also damaged. As suspected,
weight nos. 5-3, 5-4 and 5-5 sustained some sort of
galling/material damage at the seat/stud interfaces.

2. RATIONALE FOR REFURBISHMENT

The largest NIST Deadweight Force Standard 3.2. Results B

Machine had developed a material anomaly or a form

of galling of key structural components inside the Concurrently to the ongoing machine work, structural
weight stack as evidenced by observations analysis of the conical seated joints in the 4.45 MN
documented by staff members of the force laboratory. machine was performed by members of the Mass and
During machine operation, galling-induced binding of Force Group using finite element modelling. The
parts that should remain free occurs, and, shock or parametric studies were performed by varying
impact forces were imparted to the entire machine as geometry, material constitutive relations and frictional
the bound components are freed during weight forces at the interface of the convex and concave
unloading. Repair of the components required cones. The results provided insights into the
shutdown of the machine, disassembly of at least part generation of stress at the conical seats and the
of the weight stack, remachining of affected mechanism by which damage occurred in the high-
components, recalibration of all removed weights and stress joints. These results also contributed to the
reassembly and testing of the rebuilt machine. The selection of tribological and mechanical solutions that
machine was out of commission for more than 18 were employed to minimize future damage to the
months. interface joints. A full report of this study is published

separately.
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4, DISCUSSION

All of the weights were calibrated by the large mass
staff of the Mass and Force Group. Several weights
required the anticipated adjustment of mass values in
order to match the nominal values of the weights that
were not removed from the machine. The reasons for
adjustment were either to compensate for the
material removed during machining or to compensate
for an original bolt replacement with a new-old-stock
bolt. Following adjustment, the adjustment cavities
were sealed with stainless steel caps using new-old-
stock caps and a 50-year old custom device designed
to properly seat the caps into a recessed counter bore
at the tops of the cavities.

5. CONCLUSION

Results of the mass calibrations of the 22696 kg
masses will be presented and discussed. Results of
the startup and force realization and testing
procedures will be presented and discussed.
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EL IMPACTO DEL NUEVO SISTEMA INTERNACIONAL DE UNIDADES (SI)
EN LA METROLOGIA ELECTRICA DE ALTA EXACTITUD

C. David Avilés Castro
CENAM
Carretera a los Cués km 4.5, El Marqués, Querétaro, México
caviles@cenam.mx

Resumen: Este es un articulo de divulgacion que pretende responder las siguientes preguntas: ¢Por qué es
necesario cambiar el SI?, ¢ Como cambiara la definicion del ampere y por qué?, ¢ Cémo se realizara en la
practica el ampere?, ¢ Como se afectaran el volt y el ohm con el nuevo SI?, ¢ Qué ventajas se tendran de los

cambios al SI?

1. INTRODUCCION

El Sl est4 formado por definiciones de siete unidades
bésicas (metro, kilogramo, segundo, ampere, kelvin,
mol y candela), por unidades derivadas y por reglas
de escritura [1]. El SI fue creado para establecer un
lenguaje universal y coherente, Util para la ciencia, la
tecnologia, el comercio, etc. El SI es una muy
herramienta valiosa, que es posible actualizar
cuando se considera conveniente, con el propdsito
de incorporar los avances y desarrollos en materia de
patrones y sistemas de medicién, asi como para
reducir la incertidumbre de las mediciones, EIl
encargado de realizar estos cambios es el CIPM
(Comité Internacional de Pesas y Medidas) con la
ayuda de diversos Comités Consultivos y el BIPM
(“Bureau” Internacional de Pesas y Medidas).

El uso del SI nos asegura la coherencia entre las
unidades de medicion.

Actualmente el ampere se define de la siguiente
manera: El ampere es la corriente eléctrica constante
gue si es mantenida en dos conductores rectos,
paralelos, de longitud infinita, de seccién circular
despreciable y separados 1m en el vacio, producen
entre estos conductores una fuerza igual a 2X10”7
newton por metro de longitud. Como parte de esta
definicién se fijo el valor de la permeabilidad del vacio
Ho.

2. NECESIDAD DE ACTUALIZAR EL SI

En 2011 el CIPM decidi6é que es necesario modificar
las definiciones del kilogramo (kg), el ampere (A), el
kelvin (K), y la mol (mol), para ligarlas a constantes
fisicas fundamentales [2], estos cambios se
materializaran en 2018 con el nuevo Sl.

Siendo el ampere la unidad eléctrica de base, se
acord6 que es necesario cambiar su definicion, ya
gue es totalmente idealista La definicion actual hace
mencién de condiciones imposibles de lograr en la
realidad. De acuerdo a la definicion actual, el ampere
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se deriva del newton (unidad de fuerza) que es una
unidad derivada. Ademas las mejores realizaciones
de esta definicion tienen niveles de incertidumbre de
partes en 107 que estan muy por debajo de lo que
puede lograrse con los patrones cuanticos actuales.

Debido a lo anterior el ampere ya no se realiza en
base a su definicibn. En la actualidad en los
laboratorios nacionales de metrologia, el ampere se
deriva del volt y el ohm (A=V/Q) reproducidos por
medio de efectos cuanticos. El volt se reproduce a
través del efecto Josephson y el ohm a través del
efecto Hall cuantico (EHC), cuyas ecuaciones son (1)
para el efecto Josephson y (2) para el EHC:

Vi=nf/K ; Ki=2e/h ;n=123, ..(1)
Ru=Rk/i ;: Rc=hl/e?; i=123,..(2)
3. VALORES CONVENCIONALES PARA LAS

CONSTANTES JOSEPHSON Y VON KLITZING

En el afio 1990 la incertidumbre del volt y del ohm era
de partes en 107, debido a que las incertidumbres de
los valores de las constantes Josephson K; y Von
Klitzing Rk eran de ese mismo orden, sin embargo, la
reproducibilidad del volt y del ohm era de partes en
108, esto significa que si los patrones de tension o
resistencia eléctrica se reproducian por medio de
estos efectos cuanticos, bajo diferentes condiciones,
los resultados coincidian dentro de partes en 108
Los valores de K; y Rk se afinan continuamente en la
medida en que se miden con cada vez menor
incertidumbre. En 1990 se considero riesgoso que los
laboratorios nacionales usaran diferentes valores
para estas constantes. Debido a esto y con la
intension de mantener la uniformidad en las
mediciones eléctricas de alta exactitud realizadas en
el mundo, el CIPM en 1990 decidi6é definir valores
convencionales para las constantes Josephson vy
Von  Kilitzing, llamandoles Kjo Yy Rkwo
respectivamente, estos valores fueron adoptados
con incertidumbre jcero!, esto se hizo tomando las
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mejores determinaciones de estas constantes en esa
fecha. Estos valores se han utlizado en los
laboratorios de metrologia eléctrica en el mundo
hasta la fecha. Las incertidumbres que se reportan
en las mediciones de tension eléctrica y resistencia
eléctrica de la mas alta exactitud son de partes en 10
11, Sin embargo, si se requiere comparar, por
ejemplo, la potencia eléctrica (P=VI) con la potencia
mecanica (P=Fv) en términos del Sl, a las bajas
incertidumbres de las mediciones del mundo
eléctrico hay que “sumarles” las incertidumbres de
las constantes Kj.g0 ¥ Rk-90, que desde luego no son
cero. Esto nos lleva a que en términos del Sl, las
mediciones de tensién y resistencia eléctrica, que
son la base del resto de la magnitudes eléctricas,
reproducidas con patrones cuanticos tienen
actualmente incertidumbres de partes en 107,
aunque su reproducibilidad sea actualmente de
partes en 1011,

El fijar valores convencionales para Kj.go Y Rk-90 €n
1990, permiti6 mantener la equivalencia entre las
mediciones eléctricas de muy alta exactitud, pero
limitd la incertidumbre de las mediciones eléctricas
(de tensidn y resistencia eléctrica) en términos del Sl
a partes en 107,

4. FIJANDO EL VALOR DE ALGUNAS
CONSTANTES FUNDAMENTALES

El valor de cualquier magnitud se expresa como el
producto de un namero por una unidad, por ejemplo,
la velocidad de la luz se expresa como: ¢ = {c} [c] =
299 792 458 m/s, es decir, el producto del nimero {c}
por la unidad [c]. En este caso el producto no cambia,
ya que es una constante fundamental de Ila
naturaleza y no puede ser cambiada, pero los dos
factores de este producto pueden cambiar, de
manera que el producto se mantenga constante.

Lo que hace el nuevo Sl es fijar el valor del nimero y
de esta manera queda definida la unidad. Esta
manera de definir las unidades asegura su
estabilidad en el tiempo y permite una continua
disminucién de incertidumbre en la medida que los
experimentos con los que se realizan las unidades se
vayan afinando, ademas el nuevo S| permitira que se
tengan varias maneras de reproducir las unidades, ya
gque se desligard la definicion del método de
realizacion.

En el nuevo Sl la idea es fijar el valor de siete
constantes fundamentales en los términos
anteriormente explicados, entre las que estan e
(carga elemental), y h (constante de Planck), lo que
fija también a K; y Rk que dependes de ellas, ahora
si, con incertidumbre cero [3].
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El efecto de fijar e, h, y por tanto K; y Rk es una
reduccion de la incertidumbre de las mediciones de
tension eléctrica y resistencia eléctrica en términos
del Sl de partes en 107 a partes en 1011, El hecho de
usar los nuevos valores de K; y Rk en lugar de Kj.g90 y
Rk-e0 implicara también hacer un ajuste a los valores
de las unidades. El volt sufrira un cambio dado por el
factor K;/ Kj.90 que producird un decremento en su
valor de aproximadamente una parte en 107, y el
ohm se verda afectado por un factor de Rk/ Rk-90 que
producird un incremento aproximado de 2 partes en
108 Los valores exactos de estos ajustes
dependeran de los valores dados por CODATA justo
antes de fijarse los valores de e, h, K; y Rk en 2018.
Otro efecto de cambiar la definicion del ampere es
que la permeabilidad del vacio o, que antes tenia un
valor fijo (con incertidumbre cero) ahora debera
determinarse experimentalmente.

5. REALIZACION DEL NUEVO AMPERE

En el nuevo Sl se ha decidido mantener el ampere
como la unidad eléctrica de base por razones
historicas y para mantener la estructura actual del S,
con las mismas siete unidades de base.

La definicion del nuevo ampere se podra realizar
directamente a través del tuneleo individual de
electrones [4]. Para efectuar este experimento se
fabrican estructuras nanomeétricas llamadas bombas
de tuneleo individual de electrones que a
temperaturas muy bajas permiten hacer pasar por
estos dispositivos electron por electrén, entonces
conociendo la frecuencia de paso de electrones f es
posible determinar la corriente eléctrica a partir de la
relacién | = f e. Sin embargo, actualmente solo es
posible generar niveles de corriente de alrededor de
20 pA con esta técnica, con niveles de incertidumbre
de partes en 106, por lo que en la practica el ampere
seguira siendo derivado del volt y del ohm como se
hace en la actualidad.

En la nueva definicion del ampere se fijara el valor de
la carga elemental e en los términos ya explicados.
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INFLUENCIA DE LA MEDICION DEL VOLUMEN DE UN PISTON EN UNA
BALANZA DE PRESION
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km 4.5 carretera a Los Cués, El Marqués, Querétaro, México
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Resumen: Se determina la influencia en una balanza de presion de la medicidon de volumen del piston. Se
presentan los resultados de la medicion del volumen y se compara con otras magnitudes de influencia para
determinar el impacto de cada una en la medicién de presion de una balanza.

1. INTRODUCCION

Una de las magnitudes de influencia en las balanzas
de presion es la masa. La evaluacion de la masa esta
en funcion del volumen. Aqui se determina cuanto
influye la medicion del volumen en una balanza de
presion, asi como el valor medido o el valor
proporcionado por el fabricante.

2. CALIBRACION DEL VOLUMEN DE
PISTONES DE BALANZAS DE PRESION

2.1. Principales puntos a considerar en el
meétodo de medicidn del volumen

Para determinar el volumen del ensamble piston-
cilindro se utiliz6 el procedimiento de medicion del
volumen de sélidos por el método de pesada
hidrostatica, utilizando agua como patron de
transferencia. Una vez libre de impurezas en el
pistén, se determina el volumen del piston. Para
lograr la medicion, primero se realiza la
determinacion de su peso en el aire y después se
pesa suspendido en un liquido de densidad conocida
(agua tipo 1).

Fig. 1. Sistema de pesada hidrostatica.

2.2. Resultados obtenidos en la calibracién
de volumen

Masa Incertidumbre Volumen Incertidumbre

Serie = I3 ¥ I

108A 199.976 835 g 0.000 050 g | 47.4787 cm® | 0.0090 cm®
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2.3. Analisis de la influencia de la medicién del
volumen en una balanza de presion

Para analizar la influencia de la medicién del volumen
se determina la masa de dos maneras, primero
considerando el volumen del fabricante y después
con los valores obtenidos por la calibracién del
volumen. Los resultados se aplican a la estimacion
de incertidumbre de la balanza de presién mediante
la ecuacion 1.

2 (e L
- Al+a g, Je-t) Jrbp )

3. RESULTADOS

De acuerdo a las tablas 2 y 3, la diferencia maxima
en la influencia de la incertidumbre expandida debida
al volumen usando el valor del fabricante contra la
medicién del volumen, es de 0.01 %.

4. DISCUSION

Es importante conocer cuanto afectan las variables,
comparar cuando se tiene un valor del fabricante
contra un resultado obtenido por una calibracion. Con
esto con se tiene un mejor conocimiento de la
influencia de esta magnitud.

5. CONCLUSIONES

Para una balanza de presion que no sea de alta
exactitud el valor de volumen proporcionado por el
fabricante es suficiente.
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Tablas 2 y 3. Primera tabla con valores de la medicion del volumen; segunda tabla con valores de volumen
proporcionados por el fabricante.

coef Porcentaje Grados Contribucione
P = 350 kPa Sensib inc de de s
rel. Impacto Libe rtad
(DP/Dxi -
: Ecuacién ) ) : inc. dP /dxi - u(xi) u(xi))~2 : RO )
X, valor unidades 4P rdxi valor unidades Xi unidades | enkPa / (ueP ) vi (ui(y))™a / vi Tipo
en %
A (normal)
m 350003 kg im 002857184 kg* 179E-05 kg 51607 179E-04 O 200 3.0E-07 certificado
B (Rect)
g 9780845 m/s? 19, 010224 s‘/m 5.0E-06 m/s? 5.1-07 18E-04 08% 200 3.0E-07 Rec.OML 27
B (Rect)
Pa 095 kg/m* 1pm 0,000 B m°/kg 0.0050 kg/m* 6.3E-07 22E-04 s 200 7.1E-07 calculada
s ) S B (Rect)
Pm 7920 kg/m Pa pm’ 15E-08 m’/kg 77 kg/m 12E-06 404 4.2% 50 3.3E-05 especificaciones
A (normal.)
Ao 9.804 891E-04 m? 1Ao 102E+03 m? 5.2E-09 m? 5.3E-06 19E-03 83.9% 200 35803 certificado
B (Rect.)
1 2 X
ap 4.50E-06 < A 2 45E-07 < 9.0E-07 3.2E-04 24% 50 12E-05 especificaciones
B (Rect)
s y N 9 X
' 5.50E-06 < A 2 55E-07 < 1IE-06 3.9E-04 36% 50 2.6E-05 especificaciones
B (Rect)
Ay 2 < ap + e 100E-05 c* 0.100 < 10E-06 35E-04 3.0% 200 4.4E-06 especificaciones
A (normal)
b 9.10E-09 kPa® P 0350 kPa 9D kPa* 3.2E-07 1E-04 0.3% 200 46E-08 certificado
: B (Rect)
Pn 350 kPa b 9.10E-09 kPa* 0.0018 kPa 16E-11 5.6E-09 0.0% 50 LIE-24 especificaciones
incertidumbre combinada| _5.8E-06 2.0E-03 Grados de Libertad (vi) 278
incertidumbre expandida 12E-05 Factort95.5 (vef) = 2.10
incertidumbre expandida/kPa 0.004 Nivel de confianzap =aproximadamente de 95.45 %
coef Porcentaje Grados
P = 350 KkPa Sensib inc de de CO""'S”C'O"S
rel. Impacto Libertad
(DP/Dxi -
: Ecuacién ; ) : inc. dP/dxi - u(xi) u(xi))~2 ; U :
X valor unidades 4P /dxi valor unidades Xi unidades relativa enkPa / (uc(P))r2 vi (ui(y))~4 1 vi Tipo
en %
A (normal.)
m 35 kg Im 0028571429 kg* 178E-05 kg 5.1E-07 178E-04 @IS 200 3.08-07 certificado
08% 30E-07 B (Rect)
g 9.780 845 m/s’® 19 0.10224 s’/m 5.0E-06 m/s’® 5.1E-07 18E-04 200 aa Rec.OIML 127
B (Rect)
Pa 095 kg/m? 7 0000 B mlkg 00050 kg/m® 6.3E-07 22E-04 12% 200 07 calculada
B (Rect)
P 7920 kg/m? po pu’ 15€-08 mi/kg 77 kg/m* 12E-06 4104 4% 50 3.8E-05 especificaciones
A (normal)
Ao 9.804 891E-04 m? 1Ao 102E+03 m?* 5.2E-09 m? 5.3E-06 19E-03 83.9% 200 35E-03 certificado
B (Rect)
a, 4.50E-06 c* A, 2 T 45E-07 c* 9.0E-07 3.2E-04 24% 50 12E-05 especificaciones
B (Rect.)
ac 550E-06 c* A, 2 55E-07 c* 11E-06 3.9E-04 3.6% 50 26E-05 especificaciones
B (Rect.)
4 2 < ay + ac 100E-05 <t 0100 < 10E-06 35E-04 3.0% 200 44E-06 especificaciones
A (normal)
b 9.10E-09 kPa' P 0350 kPa 9.E-D KPa' 32E-07 1E-04 0.3% 200 46808 certificado
B (Rect)
P, 350 kPa b 9.0E-09 kPa' 0.008 kPa 16E-11 5.6E-09 0.0% 50 LE-24 especificaciones
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ANALISIS DE RESULTADOS DE DIFERENTES MEDICIONES DE LA
CONSTANTE DE GRAVITACION UNIVERSAL G
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Tel. 442 2110500 ext. 3534 gcontrer@cenam.mx

Resumen: Existen cuatro fuerzas fundamentales en la naturaleza, la fuerza nuclear débil, la fuerza nuclear
fuerte, la fuerza de interaccion electromagnética y la fuerza de interaccion gravitatoria G, siendo la Gltima, una
de las mas importantes para describir propiedades del universo. Es por eso que una medicion exacta de la
constante G ha sido de interés para muchos cientificos. Basados en las teorias de Newton y estudios de
Einstein, se han realizado diversos experimentos para la determinacién de G, logrando resultados con
incertidumbres relativas de 10 — 30 ppm. El presente articulo hard un resumen de los experimentos realizados

para medir el valor de la constante de gravitacién universal G.

1. INTRODUCCION

La constante de gravitacion universal G determina la
intensidad de la atraccion gravitatoria entre los
cuerpos, las masas de la tierra y de otros cuerpos
celestes como la luna, el sol, los planetas, etc. Esta
fuerza de traccion es de interés no solo para la
astronomia sino también para la fisica, debido a que
la gravitacion es una de las cuatro fuerzas
fundamentales (interaccion nuclear débil, interaccion
nuclear fuerte, interaccion electromagnética e
interaccion gravitatoria).

Las interacciones nucleares débil y fuerte son
efectivas en las proximidades del ndcleo atémico,
mientras que la fuerza electromagnética y la fuerza
gravitatoria actian a grandes distancias.

De las cuatro fuerzas de interaccién entre particulas
gue componen el universo, la gravitacional, es por
mucho la fuerza més débil de todas y por tanto muy
dificil de medir.

La magnitud de G esta dada por la magnitud de la
fuerza entre dos masas de 1 kg, separadas por 1 m.
0 sea, 0.000 000 000 066 7 Newton, la cual es
aproximadamente 3.7 x 108 veces mas pequefia que
la fuerza de atraccion gravitacional ejercida por la
tierra a cada uno de estos objetos de 1 kg que es de
9.78 N.

Estos valores ejemplifican que la magnitud de la
fuerza de atraccion gravitacional entre dos objetos
separados una distancia x es practicamente
imperceptible comparada contra la fuerza de
atraccién gravitacional ejercida por la masa de la
tierra sobre objetos ubicados en su superficie. [1]
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2. METODOS PARA LA MEDICION DE LA
CONSTANTE UNIVERSAL GRAVITACIONAL G

La mediciébn de la constante gravitacional se ha
realizado con diferentes experimentos basados en
las teorias de Isaac Newton, siendo el primero el
realizado por Henry Cavendish y a partir de él se han
hecho otros experimentos que han arrojado valores
similares a los obtenidos por Cavendish pero con
incertidumbres poco confiables.

2.1. Medicién de Henry Cavendish

Henry Cavendish midié el valor de G utilizando una
balanza de torsién o péndulo de torsién. El principio
de Cavendish consiste en una barra suspendida por
un cable delgado. En los extremos de la barra se
colocaron dos masas iguales con valores conocidos,

(Fig.1).

y - @

E

“—

b m
b,

Fig.1. Balanza de torsion.

Al acercar a las masas dos esferas mas grandes,
Cavendish comprobé que la barra giraba
produciendo una torsion en el cable. Este hecho
mostré que realmente existe una atraccion entre las
masas.
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2.2 Historia moderna de determinacién de G

La historia moderna de la determinacion de G viene
de hace 30 a 35 afios empezando desde los 70"s con
tres experimentos. Estos experimentos se realizaron
en el Observatorio Nacional de Investigacion de
Metrologia en Francia [1], en Instituto Astronémico de
la Universidad de Moscu [4], y el experimento
realizado en Oficina Nacional de Normas en USA [5].

CODATA sistema de valores de constantes
fundamentales contiene el valor de G con una
incertidumbre relativa de 128 ppm.

3. RESULTADOS

En la tabla 1 se muestra un resumen de resultados
de mediciones de G.

En la tabla se puede observar la gran dispersion de
los resultados obtenidos del valor de G, lo que han
hecho que sea imposible saber su valor con
exactitud, situacién originada por la debilidad de la
interaccién gravitatoria y la imposibilidad de aislar los
efectos de la gravedad.

Tabla 1. Valores de la constante de gravitacién universal G

Autores de publicaciones G, x 101 Desv. estandar x 10+ ppm
m3 kg 1s? m3 kg 1s?

Ponticis, 1972 6.6714 0.0006 90
Luther and Towler, 1982 6.6726 0.0005 75
CODATA, 1986 6.67259 0.00085 128
Michaelis et. Al., 1995 6.7154 0.0006 90
Karagioz, Izmailov, 1996 6.6729 0.0005 75
CODATA, 1998 6.673 0.010 1500
Gundlach, Merkowich, 2000 6.674215 0.000092 14
Schalmminger et al., 2002 6.67407 0.00022 33
CODATA, 2002 6.6742 0.0010 150
Armstrong, Fitzegerald, 2003 6.67387 0.00027 41
Schamminger et al., 2006 6.67425 0.00010 16
CODATA, 2006 6.7428 0.00067 100
CODATA 2014 6.7408 0.00031 47

4. DISCUSION

La constante universal gravitacional es de interés en
muchos campos de la ciencia por lo que muchos
cientificos estan interesados en la medicion de la
constante con la mayor exactitud posible vy
determinar si realmente es una constante o un valor
cambiante a través del tiempo.

5. CONCLUSIONES

El trabajo presentara una breve descripcion de los
experimentos para medir el valor de la constante de
gravitacion universal G, asi como los resultados
obtenidos.

6. BIBLIOGRAFIA
[1] M. U. Sagitov, V. K. Milyukov, et al., A new
determinationof the Cavendish gravitational

constant, Dokl. Akad. Nauk SSSR 245 (3), 567
(1979) [Sov. Phys. Dokl. 245 (1-6), 20 (1981)].

ISBN 978-607-97187-8-7

144

[2] P.R. Heyl, A redetermination of the constant of
Gravitation, J. Res. Natl. Bur. Stand. 5 (256),
1243
(1930).

[3] Rosi, G Sorretino, F, Cacciapuoti, Prevedelli, M
(2014) Precision measurement of tge Newtonian
gravitacinal constant using col atoms. Nature,
510 (75086).

[4] M. U. Sagitov, V. K. Milyukov, et al., A new
determinationof the Cavendish gravitational
constant, Dokl. Akad. Nauk SSSR 245 (3), 567
(1979) [Sov. Phys. Dokl. 245 (1-6), 20 (1981)].

[5] G. G. Luther and W. R. Towler,
Redetermination
of the Newtonian gravitational constant G,
Phys.

Rev. Lett. 48, 121 (1982).

[6] CODATA Value: Newtonian constant of
gravitation. CODATA Value: Newtonian constant
of gravitation. (2016). Physics.nist.gov.
Retrieved 31 May 2016, from
http://physics.nist.gov/cgi-bin/cuu/Value?bg.

Memorias del Simposio Metrologia 2016



Simposio de Metrologia 2016

19 al 23 de Septiembre de 2016

ANALISIS DE LOS COEFICIENTES ESTADISTICOS DE FORMA PARA
DETERMINAR LA NO LINEALIDAD DE UN MODELO DE MEDICION
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Resumen: Una herramienta para determinar la no linealidad de los modelos de medicion es la evaluacion de
los coeficientes estadisticos de forma como son la agudez (curtosis) y el coeficiente de asimetria, los cuales
estan presentes en el desarrollo en la serie de Taylor para modelos no lineales. En este trabajo se presentan
casos de modelos medicion de humedad no lineales y se muestra que los coeficientes de agudez y de
asimetria dan informacion Gtil para confirmar la no linealidad. Adicionalmente, se muestra que en los casos no
lineales es mas conveniente usar el método de Monte Carlo en lugar del método de la GUM (guia para la

estimacion de la incertidumbre).

1.  INTRODUCCION

La guia para la estimacion de la incertidumbre (GUM,
por sus siglas en inglés) es el documento de
referencia que describe el método para estimar la
incertidumbre de un modelo de medicion, la cual
tiene como base el desarrollo en series de Taylor [1].

La propagacion de la incertidumbre por el método
GUM en modelos lineales se describe
satisfactoriamente con la aproximacion en series de
Taylor a primer orden; sin embargo, en modelos no
lineales se requiere hacer la expansién a términos de
orden superior.

El desarrollo en la serie de Taylor a términos de
orden superior, permite que la propagacion de la
incertidumbre incluya a los coeficientes estadisticos
de forma, como son el coeficiente de asimetria y el
coeficiente de agudez (o curtosis), ya que éstos estan
relacionados con el tercer y cuarto momentos de una
distribucion de probabilidad [2].

En este trabajo se evallan los coeficientes
estadisticos de forma y su efecto en modelos de
medicion no lineales.

2. COEFICIENTES ESTADISTICOS DE FORMA
Los coeficientes estadisticos de forma son aquellos
gue dan informacion grafica de la forma de una
funcion de densidad de probabilidad. En particular
son utiles para determinar cuando la distribucion de

un conjunto de datos se desvia de una curva normal
estandar.
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Los dos tipos de coeficientes de forma que se
analizaran son el coeficiente de asimetria y el
coeficiente de agudez.

2.1. Coeficiente de asimetria

Se define como el tercer momento de una
distribucion de probabilidad, y mide la falta de
simetria de un conjunto de datos o de una

distribucion de probabilidad. Se calcula mediante la

Ecuacién (1)

g EX-u)

] =
(E(X —y)z )3/2 03

Donde E es la esperanza matematica de la variable

aleatoria X, u es la media y o desviacion estandar de
la poblacion.

)

2.2. Coeficiente de agudez

Se define como el cuarto momento de una de una
distribuciéon de probabilidad respecto de la media,
cuya ecuacion es [3]:

ﬂz E(X _:u)4

[E(x — ) f
Este coeficiente mide agudeza de la distribucién y

permite saber cuando una distribucidn se desvia de
la curva normal estandar.

)

De acuerdo a [2], la propagacion de incertidumbre
mediante la expansion de la serie de Taylor a
segundo orden se puede escribir en términos de 81 y
B2 mediante la ecuacion (3).
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o [dyT o0 1[dyT . - sy dy d2y
o —[&} - m*z{a} o018 -1+ 800 S
(3)

De esta ecuacion se observa que los coeficientes de
B1y B2 dan informacion sobre la no linealidad de un
modelo de medicién.

3. RESULTADOS

Considere el caso de un isoterma de sorcidon que
relaciona el contenido de humedad de un material
sélido (Hws) en equilibrio con una atmdsfera de
humedad relativa (HR), como se muestra en la Figura
1.
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Fig. 1. Isoterma de sorcion para una muestra de

trigo rojo duro.
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En la Figura 1 se observa que el modelo del isoterma
de sorcibn es aproximadamente lineal hasta
aproximadamente 80 %HR, pero a valores mayores
se presenta una marcada desviacion de la linealidad.

Se uso el isoterma de sorcién de la Figura 1 para
estimar los coeficientes de asimetria y curtosis, asi
como la incertidumbre del modelo. Esta dltima
estimacién se realizd con la GUM (ucum) y por el
método de Monte Carlo (umc) [4].

Para la aplicacion del método de Monte Carlo se
generaron 100000 nimeros semialeatorios que se
obtuvieron con un software comercial. En la tabla 1
se muestran los resultados obtenidos.

En la Tabla 1 se observa que existe una correlacion
entre la no linealidad del modelo y los coeficientes de
forma (asimetria y curtosis), lo que tiene
implicaciones en la estimacion de la incertidumbre.
Se observa que en la parte no lineal el método de la
GUM a primer orden no es recomendable.
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Tabla 1. Resultados.

HRI% | Hus/% | Usum/% | Uuc/% B1 B2

20 7.4 1.76 1.76 0.00 0.00

80 18.7 1.79 1.79 0.00 0.00

90 24.5 1.97 1.97 0.04 0.02

91 25.5 2.03 2.03 0.06 0.04

92 26.6 212 213 0.10 0.08

93 27.9 2.25 2.28 0.17 0.18

94 29.5 2.46 2.53 0.29 0.43

95 315 2.81 2.97 0.57 1.44
Adicionalmente, se obtuvo el histograma de

frecuencias a 95 %HR y se confirma la asimetria
estimada con los coeficientes estadisticos de forma
calculados.

4. CONCLUSIONES

Se encontrd que los coeficientes estadisticos de
forma (asimetria y curtosis) dan informacion de la no
linealidad del modelo de medicion.

Se calcularon dichos coeficientes para un isoterma
de sorcidn que tiene un intervalo donde se desvia de
la linealidad.

Se muestra que al estimar la incertidumbre del
modelo con el método de la GUM se puede
subestimar su valor.

En casos de modelos no lineales es mas apropiado
usar un método alternativo como es el método de
Monte Carlo.

REFERENCIAS

JCGM100:2008, GUM 1995 with minor
corrections, Evaluation of measurement data-
Guide to the expression of uncertainty in
measurement, first edition September 2008, ©

[1]

JCGM2008.

[2] A. Yegnan, D.G. Williamson, A.J. Graettinger
“Uncertainty analysis in air dispersion
modelling”,  Environmental  Modelling &

Software, vol. 17, pag. 639-649, 2002.

T. D. Lawrence, “On the meaning and use of
Kurtosis”, Environmental Modelling & Software,
vol. 2 (3), pag. 292-3079, 1997.

Joint Committee for Guides in Metrology.
Evaluation of Measurement Data- Supplement
1 to the “Guide to the expression of uncertainty
of Measurement”’- Propagation of Distributions
using Monte Carlo Method, JCGM 101:2008.

[3]

[4]

Memorias del Simposio Metrologia 2016



Simposio de Metrologia 2016

19 al 23 de Septiembre de 2016
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Resumen: La incertidumbre fraccional alcanzada en los Ultimos 10 afios por los patrones de frecuencia que
operan en la regién optica ha llevado a la comunidad internacional a considerar una eventual redefinicién de la
unidad de tiempo en el Sl, el segundo. Dicha unidad esta definida desde 1967 en términos de una frecuencia
en la regién de las microondas. Una nueva definicién implica la operacion sistematica de un nimero suficiente
de relojes oOpticos, su comparacién a través de enlaces de fibra éptica y el desarrollo de escalas de tiempo
utilizando estas nuevas tecnologias. Los beneficios son indiscutibles y pueden ser aprovechados en un amplio
rango de aplicaciones cientificas y tecnoldgicas de frontera.

1. INTRODUCCION

La unidad de tiempo del Sistema Internacional (Sl) de
unidades, el segundo, se define desde 1967 como la
duracion de 9192631770 periodos de la radiacion
asociada a la transicion hiperfina del estado base del
atomo de Cesio-133. La incertidumbre fraccional
correspondiente a la realizacion de la unidad de
tiempo del SI, hecha a través de relojes primarios de
Cesio, mejora a razéon de un orden de magnitud por
década. Actualmente la mejor realizacion del
segundo del Sl obtenida con gas ultra frio de 133Cs
en las llamadas fuentes atomicas tiene una
incertidumbre de 1.1x107'° [1]. Por otro lado, los
patrones de frecuencia 6ptica han evolucionado con
mayor rapidez, a saber, a razéon de 2 6rdenes de
magnitud por década. Actualmente la estimacion de
incertidumbre en relojes atémicos oOpticos de 8'Sr es
de 2.1x10718 [2]. En la figura 1 se puede observar la
evolucion en el tiempo de la incertidumbre fraccional
de la realizacion del segundo con relojes de 133Cs y
con estandares de frecuencias opticas.

2.  DISCUSION

Si bien las necesidades industriales estan por el
momento satisfechas con la actual definicion de la
unidad de tiempo, aparecen ya en el horizonte
diferentes aplicaciones que demandan reformular la
definicion del segundo. Entre estas se puede
mencionar las de investigacion basica, por ejemplo
aquellas requeridas en la bisqueda de nueva fisica
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a través del cuestionamiento de la validez de los
modelos fundamentales de la naturaleza [3], la
medicion de la constancia de las constantes
fundamentales [4], entre otras motivaciones.
Actualmente despuntan también necesidades
asociadas al desarrollo de nueva tecnologia como la
geodesia relativista [5, 6] y comunicaciones ultra
rapidas.
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Fig. 1. Evolucién en el tiempo (afios) de la
incertidumbre fraccional de la realizacién del
segundo con relojes de ¥3Cs y con estandares de
frecuencias opticas.

A esta lista hay que agregar la Metrologia primaria
gue tiene la necesidad intrinseca de sustentar la
definicién de las unidades base precisamente en la
frontera de la ciencia y la tecnologia. Actualmente
alrededor de una docena de mediciones de
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diferentes transiciones oOpticas han sido reportadas y
adoptadas por el CIPM como representaciones
secundarias de la unidad de tiempo [7]. Las
incertidumbres en dichas mediciones van de
2.1x10718 hasta 4.2x10715, La tabla 1 muestra tales
transiciones y las incertidumbres reportadas para
cada una de ellas. Entre los beneficios de una nueva
definicién de la unidad de tiempo se encuentra la
generacion de escalas de tiempo, particularmente la
escala UTC, cuya estabilidad se vera mejorada por la
participacion de un numero creciente de patrones
primarios de frecuencia épticos de mayor estabilidad
y mejor exactitud. Sin embargo, la adopcion de una
nueva definicién para el segundo del S| debe darse
bajo ciertas condiciones minimas en cuanto al
desarrollo, madurez y nimero de relojes atdomicos
Opticos operados en los Institutos Nacionales de
Metrologia (NMIs). Entre las condiciones minimas
deseables se pueden mencionar las siguientes:

i) Por lo menos tres diferentes NMIs deben
desarrollar y operar de manera regular
patrones primarios de frecuencia Opticos con
una incertidumbre no mayor a 5 x 10718,

i) Cada uno de los relojes mencionados en el
inciso anterior debe haber participado en la
comparaciéon con lo menos otro reloj similar
resultando en una diferencia fraccional de
frecuencia no mayor a 5 x 10718,

i) Cada uno de los relojes atémicos
mencionados en el inciso i) debe haber
participado en una comparacion con un patrén
primario de frecuencia de 133Cs cuyo resultado
debe estar limitado por la incertidumbre del
reloj de Cesio.

3. CONCLUSIONES

De acuerdo con lo mencionado en este trabajo, hay
ventajas significativas en un amplio rango de
aplicaciones como consecuencia de adoptar una
nueva definicién del segundo en el SI. En particular
en la exactitud y estabilidad de la escala de tiempo
UTC. Sin embargo, se deben cumplir varias
condiciones para que dicha redefinicion resulte
viable. Especificamente se debe avanzar en en el
desarrollo y maduracién de técnicas de comparacion
entre relojes 6pticos utilizando fibras 6pticas y en el
desarrollo de nuevos patrones de frecuencia Opticos
en distintos lugares alrededor del mundo.
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Tabla 1. Transiciones atomicas usadas en patrones
de frecuencia Opticos.

Atomo i ) v A Incertidumbre
flon | TPoDeRelol | iy | m) | (x10-1%)
57Sr Red 429 698 2.1

ypt lon octupolar 642 467 3.2
A1 lon, Logica 1121 | 267 8.6

cuantica
88grt lon cuadrupolar 445 674 12

199Hg* lon cuadrupolar 1065 | 282 19
“Cca* lon cuadrupolar 411 729 34
19Hg Red 1129 266 72

ypt lon cuadrupolar 688 436 110
17yp Red 518 578 340

H Haz criogénico 1233 243 4200
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Resumen. Se presentan resultados obtenidos de la participacion del CENAM en la comparacion del CIPM
entre 7 laboratorios nacionales: METAS — Suiza (laboratorio Piloto), NMIJ-AIST - Jap6n, INRIM - Italia, NIST —
USA, PTB — Alemania, KRISS — Corea, CENAM - MEXICO. Cada laboratorio participante realiz6 mediciones
con el patrén de transferencia utilizando sus propios patrones primarios para conocer el valor del coeficiente
de acomodacion (o) del sensor de rotor giratorio (SRG) utilizando como fluido nitrégeno de ultra alta pureza en

el intervalo de 0.1 mPa a 0.9 Pa.
1. INTRODUCCION

En reunién del grupo de trabajo de presién y vacio
del Consejo Consultivo de Masa y magnitudes
relacionadas (CCM WGP&YV) se decidio realizar una
comparacion clave en el intervalo de 0.1 mPa a 1 Pa
con el fin de determinar y evaluar el grado de
equivalencia en base a una media ponderada de los
resultados obtenidos del valor del coeficiente de
acomodacién (o) entre laboratorios nacionales
primarios [1].

2. PATRONES DE TRANSFERENCIA

Se utilizé como patrén de transferencia un sensor de
rotor giratorio (SRG) unido a una valvula y con un
control electrénico, ver tabla 1.

Tabla 1. Caracteristicas del patrén de transferencia.

Patron de Transferencia SRG1

Numero Metas. 006771

SRG N. P. MKS SRG-BF
SRG N. S. G191993

Vélvula N. P. Varian 9515027
Valvula N. S. LV0908L250
Volumen de valvula abierta. 120 cm3 (u=1 cm3)
Diametro del rotor (nominal). | 4.5 mm

Densidad del rotor (nominal). | 7700 kg/m3
Frecuencia de rotacion. 405 — 415 Hz

2.1. Patrones de los laboratorios participantes

En la tabla 2 se presentan los laboratorios
participantes y los patrones utilizados por cada
laboratorio. Dénde: SEE (Sistema de Expansion
Estatica), SED (Sistema de Expansion Dinamica),
SEE y C (Sistema de Expansioén Estatica y Continua).
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Tabla 2. Lista de laboratorios participantes y
caracteristicas de sus patrones de referencia.

Laboratorio | Patron | Definicion | Trazabilidad CMC
NMIJ SEE Primario Independiente | Si
KRISS SED Primario Independiente | Si
CENAM SEE Primario Independiente | Si
NIST SED Primario Independiente | Si
INRIM SEEyC | Primario Independiente | Si
PTB SEE Primario Independiente | Si
METAS SEE Primario Independiente | Si

En CENAM el patrén nacional de vacio (SEE-1)
consta de 4 voliumenes conocidos. Dos volumenes
de 0.5Ly 1.0 L ydos camaras de expansion de 50 L
y 100 L nominales; se aplica la ley de Boyle-Mariotte,
captando una presién conocida en uno de los
volimenes pequefios se expande a una de las
cédmaras de expansion previamente evacuada (bajo
condiciones isotérmicas). Esto genera una reduccion
en la presién dependiente de la relacion de volumen
inicial y final. Las presiones se generan de acuerdo a
las expansiones que se realicen, como se muestra en
la tabla 3 [2].

Tabla 3. Relacién de expansién con el intervalo a

medir.
Intervalo Expansién
105 Pa a 102 Pa fa, fa, fs, fc
1023 Paa 10! Pa fa, fs, fc
101 Paa 10! Pa fe, fc
10! Pa a 108 Pa fc

2.2. Método usado paralas mediciones
2.2.1. Correccion del arrastre residual

Consiste en medir el arrastre residual antes de cada
punto de medicion. Esta técnica es bien adaptada a
las mediciones en un SEE [3].

Memorias del Simposio Metrologia 2016


mailto:jtorres@cenam.mx

Simposio de Metrologia 2016

19 al 23 de Septiembre de 2016

2.2.2. Puntos de medicion

Las mediciones realizadas por cada laboratorio
fueron en 9 puntos objetivo utilizando nitrégeno, la
temperatura acordada en el protocolo es de 20 °C y
24 °C, asi mismo la desviacion en la presion
generada tiene que ser menor que el 10% de la
presion nominal del punto mas bajo y menor al 5%
del valor nominal del punto mas alto a medir. Los
puntos a medir son los siguientes: (1.0-107%,3.0-
1074,9.0-107%,3.0-1073,9.0-1073,3.0-107%,9.0 -
107%,0.3,1.0) Pa.

2.2.3. Obtencién de resultados

Los resultados obtenidos por cada laboratorio
participante fueron enviados en modo electrénico al
laboratorio piloto (Metas - Suiza). Los valores fueron
los siguientes: presidon generada por el patron de
referencia, desaceleracion del SRG mientras es
expuesto a la presion y en condiciones de presion
residual con su incertidumbre, frecuencia de rotacién
del rotor, temperatura con su incertidumbre. El valor
del coeficiente de acomodacién (o) es determinado
mediante la relacion entre la desaceleracion y la

‘2 _ o 3 uap  |2RTijk
presion. o = (DCR;j RDl!k(“)))lopijk o
3. RESULTADOS
Resultados obtenidos por los laboratorios

participantes se muestran resumidos en las figuras 1
y 2.
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g. 1. Desviacion relativa respecto a la presion de
referencia de todos los participantes.
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Fig. 2. Resultados de (o) del SRG1 presentado por
los diferentes participantes.
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4. DISCUSION

El grado de equivalencia es la relacion entre la
desviacién y la incertidumbre de la desviacion. El
valor de equivalencia debe estar entre -1y 1. El grado
d; (1)

Ej(l): J

de equivalencia esta dado por:

uld, (1)
Tabla 4. Grado de equivalencia de los participantes.
P; (Pa)| NMIJ |KRISS [CENAM | NIST |INRIM | PTB |METAS
1.0E%| 0.22 - -0.13 | -0.04| -0.03| -0.26| 0.18
3.0E%| 0.37 - 0.20 | -0.33| 0.01| -0.29] 0.25
9.0E®| 0.54| -0.07| 0.25 | 0.00| -0.02| -0.29| -0.37
3.0E%| 057| -0.08| -0.02 | -0.18| -0.02| -0.33] 0.13
9.0E%| 0.55| -0.15| -0.01 | -0.12| -0.07| -0.18] 0.04
3.0E%| 057| -0.30| -0.12 | -0.09| -0.05| -0.22| 0.16
9.0E%| 0.61| -0.55| -0.01 | 0.16| -0.03| -0.42| 0.05
3.0E%| 0.49 - -0.22 | 0.24| -0.12| -0.48 0.22
1.0E®[ 0.44 - 0.04 | 0.42] -0.42] -0.61] 0.03

Todos los laboratorios participantes concuerdan con
el criterio de equivalencia adoptado.

Otro punto en discusién es la deriva, el criterio
aplicado fue Media Ponderada.

5. CONCLUSIONES

En base a los resultados obtenidos dentro de esta
comparacién se concluye en que el procedimiento
operado dentro de la ejecucion de esta comparacion
fue favorable.
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THE TESTING VS CALIBRATION SITE AS A FUNDAMENTAL
COMPONENT OF THE MEASUREMENT SYSTEM IN EMC AND
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Abstract: This paper explains the key attributes that a site for performing radiated field measurements must
comply, how it compares to an ideal site and how the quality of a realizable site might affect the measurement

results.

1. INTRODUCTION

Radiated waves theory assumes free space
propagation as an ideal condition. Experimental
measurements are performed in sites whose quality
should be validated in order to ensure near-free-
space site conditions. This paper offers a brief
explanation on ideal vs realizable sites and how the
measurements are affected by the quality of the site.
Section 2 describes the ideal site while Section 3 the
realizable sites and its applications. Section 4
explains Normalized Site Attenuation as a measure
of the quality of the site and Section 5 the validation
of a site. Finally, Section 6 presents some concluding
remarks.

2. THE IDEAL SITE

An ideal site consists of an infinite-size ground plane,
perfectly flat, with infinite conductivity, immersed in a
media with relative dielectric constant of 1, and free
of surrounding reflecting objects. This site should
have a theoretical normalized site attenuation which
can be calculated from equation 1 [1]:

NSA, =48.92 + AF, + AF, —10log( f,,) — E;™
1)

where

AF; Antenna Factor of transmitting antenna in
[dB(1/m)],

AF; Antenna Factor of receiving antenna in
[dB(1/m)],

fM frequency in megahertz,

ES™ calculated maximum electric field strength in
the receiving-antenna height-scan range
hy™ <h, <h)™from a half-wave dipole with 1 pW
of radiated power, in [dBuV/m].
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Equation (1) calculates Site Attenuation using the
Antenna Factor from both transmitting and receiving
antennas. Site Attenuation is referred to a theoretical
calculation of received field by an ideal dipole by

means of EJ™. EJ™ calculation can be found in [1].

Antenna factors can be obtained by means of a
calibration certificate, or, in the case of a dipole, by
means of antenna theory or by using computational
electromagnetics code like NEC [2].

3. THE REALIZABLE SITE

A real site is a physically realizable site, with finite
dimensions, made of materials with finite
conductivity, with a certain level of inhomogeneity and
non-uniformity, constructed over an open area with
no obstacles, or at least not in the close vicinity of the
site. Normalized Site Attenuation of a real site is given
by equation (2)

U, (f)
U, (f)

J— AF, — AF, @

NSA,, =20 Iog{
where

U, (f) is the Sz parameter with a thru connection
between cables,

U, (f) is the Sz parameter when the antennas are

inserted. This is the maximum value read when
scanning receiving antenna over the height-scan

range h;"" <h, <hJ® using a measurement set

as shown in figure 1. More explanation on
measurement method can be found in [3].

Antenna Factor for Tx and Rx antennas can be
obtained from the calibration certificate or by means
of electromagnetic theory. Using a broadband
antenna, implies an increase in the the
measurement’s uncertainty, but less time and effort is
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needed when the antenna in further

applications.

using

Fig. 1. Site Attenuation measurement set.

4, NORMALIZED SITE ATTENUATION

Equations (1) and (2) calculate the Normalized Site
Attenuation (NSA) from antenna factors, i.e., remove
the effect of the antenna to get a value that accounts
only for the site effects. In other words, NSA is a figure
that indicates how close is the testing site with respect
to an ideal site. This quantitative measure of the
quality of the site, can be compared to other values
for other sites. CENAM’s Calibration Test Site
(CALTS-CENAM) is the Mexico’s National Reference
Site. In order to Vvalidate the metrological
characteristics of this site, a set of standard dipoles
was fabricated and characterized so theoretical
values of Antenna Factor can be obtained with better

uncertainty level than when using broadband
antennas.
When performing electromagnetic fields

measurement, for example radiated emissions in
EMC testing, the quality of measurements strongly
depends on the quality of the site. If antenna
calibration was performed assuming certain
conditions of propagation, this conditions should be
reproduced during the measurement in order to
guarantee uncertainty levels and to maintain
traceability to national standards.

5. VALIDATION OF A SITE

A valid site which is suitable for performing
electromagnetic fields or antenna measurements,
follows:

INSA, — NSA, | < T, — ANSA, ©)
which means that the difference between theoretical
site attenuation and measured sited attenuation,

ISBN 978-607-97187-8-7

152

including measurement uncertainty ANSA,_, should

not exceed the tolerance T, defined for the specific

application of the site. This tolerance is defined
depending on the purpose of the site, i.e., smaller
tolerances correspond to higher quality sites, used for
calibration activities. Larger tolerances corresponds
to less strict sites, used by testing laboratories that
perform measurement for conformity tests respect to

some standards. CISPR-16-1-5 [3] states T, =1dB
as the allowed tolerance for Calibration Test Sites.
CISPR 16-1-4 [4] states T;, =4 dB as the allowed

tolerance for testing sites such as Fully Anechoic
Rooms, Open Area Test Sites or Semi-Anechoic
Rooms.

6. CONCLUSIONS

This brief explanation expects to give the reader a
simple guide for understanding what a test site is, the
way to compare it with other sites and its influence in
measurements’ quality and uncertainty. As a
conclusion, test site is part of the measurement
system, and in Mexican law, this is stated in the
Federal Law on Metrology and Normalization, fraction
V and VII. CALTS-CENAM is the Mexican National
Reference Site, as stated in article 3, fractions XIV
and XV.
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CALIBRACION DE DETECTORES DE GASES POR DILUCION DINAMICA
PARA MONITOREO DE ATMOSFERAS EN ESPACIOS CONFINADOS
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Parque Tecnoldgico UIS Guatiguara, Km 2 via El Refugio Piedecuesta-Santander-Colombia
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Resumen: La acumulacion de gases téxicos como el monoxido de carbono, causado por combustion de
diferentes combustibles en recintos con poca ventilacién, se considera un riesgo mortal. Es importante verificar
los niveles de concentracién de este gas, de acuerdo con las regulaciones legales establecidas para controlar
los limites de exposicién, pero ademas con una alta confiabilidad metrolégica. En el siguiente trabajo se
presenta la calibracién de los detectores utilizados en el monitoreo de atmosferas peligrosas, a través de un
sistema de dilucién dinamica, desarrollado por la Corporacion CDT de GAS.

1. INTRODUCCION

La contaminacion atmosférica representa un
importante problema ambiental, con impactos en la
salud publica, y también en la salud ocupacional y la
seguridad industrial. Debido a esto, se han
establecido diferentes regulaciones internacionales
con el objetivo de limitar los niveles de exposicién de
las personas en atmdésferas con presencia de gases
toxicos. Por ejemplo, la Administracion de seguridad
y salud ocupacional -OSHA de los Estados Unidos,
ha establecido limites de exposicion permisible -PEL
(29 CFR 1910.1000 Tabla Z1), que para el caso del
monoéxido de carbono, corresponde a 50 ppm
ponderado en un tiempo de 8 horas de exposicion, y
un valor techo de 200 ppm en un intervalo de 5
minutos. Organizaciones como el Instituto Nacional
para la Salud y la Seguridad Ocupacional (NIOSH)
recomienda un limite de exposicion (REL) de 35ppm,
y por su parte la Conferencia Americana de
Higienistas Gubernamentales Industriales (ACGIH)
establece un umbral de exposicion (TLV) de 25 ppm,
ambos limites promediados en 8 horas. [1]

En Colombia existen diferentes regulaciones para
limitar la concentracién de contaminantes en el aire,
tanto a nivel de calidad de aire urbano, como de
exposicién ocupacional. Por ejemplo la Resolucién
90902 de 2013 (Reglamento Técnico de
instalaciones internas de gas combustible”) [2]
requiere que la concentracion de mondxido de
carbono se verifiqgue por debajo de 50 ppm en un
radio de 1m alrededor del artefacto de gas. Por su
parte, la Resolucion 909 de 2008 establece los
limites de calidad de aire urbano, con una
concentracion de 40 ppm (promediado en 8 horas)
para el monodxido de carbono.
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Debido a la criticidad de sus impactos, y las
diferencias estrechas entre los limites de exposicion
recomendados, es necesario garantizar la cadena de
trazabilidad metrolégica y confiabilidad en las
mediciones de estos gases. Actualmente en
Colombia existe una demanda creciente de servicios
de calibracién de detectores de gas en calidad de aire
urbano, emisiones atmosféricas de fuentes fijas y
atmosferas peligrosas. Todas estas mediciones
requieren contar con trazabilidad metrolégica en
diferentes intervalos de concentracion.

Con el fin de calibrar y ajustar este tipo de
instrumentos, los Laboratorios de Calibracion deben
adquirir varios Materiales de Referencias Gaseosos
(MRG) en diversas concentraciones, generando altos
costos, principalmente por la limitacién del tiempo de
vida util del gas a evaluar. Actualmente no existen
actualmente laboratorios con la capacidad de
generar y proveer MRG. Principalmente son los
paises europeos Yy norteamericanos, los que
disponen de capacidades analiticas para proveer
adecuados MRG. Para brindar una solucion efectiva
a este problema la Corporacion CDT de Gas,
desarroll6 un dispositivo para la preparacion de MRG
(TGD 2000 Trace Generator Device) a partir de una
dilucién dinamica de un gas UHP (Ultra High Purity)
y un MRG de alta concentraciéon de CO, utilizando
capilares para controlar el flujo.

2. METODOLOGIA

En esta seccién se presenta un esquema para la

preparacién de MRG por dilucion dinamica y el
modelo matematico atribuido.
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2.1. Método de dilucién para la calibracién de
detectores de gas.

El método de diluciéon para la preparacién de los
MRG vy calibracion de estos detectores se presenta
en la figura 1.

- -
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- Presion T
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~ —
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Entrada Analizador

Fig. 1. Método de dilucién para calibracion de
detectores de gas.

2.2. Modelo Matemético

Para generar las concentraciones necesarias para
generar los puntos de calibracion de los detectores,
se utilizé la siguiente ecuacion:

Qmco
Qm N2t Qmco

[MRG]co (salid) = [MRG]co (sTp) * (1)

En donde [MRG]co smiay €S la concentracion de
salida de CO pmol/mol (ppm), [MRG]co (stpy €S la
concentraciébn de CO sin diluir del material de
referencia gaseoso estandar pmol/mol (ppm), Q, co
caudal del MRG masico y el Q,, v €s el caudal de
nitrégeno.

3. RESULTADOS

La verificacion de las concentraciones generadas por
el dispositivo fueron comparadas analiticamente con
un cromatografo de gases y con un equipo detector
multigas AMPRO 2000. Ademés se valid6 el método
seleccionado para la calibracion de los detectores y
analizadores de CO evaluando robustez, linealidad,
repetibilidad y reproducibilidad.
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4. CONCLUSIONES

La calibracion de detectores de gases a partir del uso
del equipo generador de trazas, permitird establecer
una nueva capacidad tecnoldgica, a través de la
preparacion de materiales de referencia utilizando un
sistema de dilucién dindmica por el método de
capilares. La preparacion local de los MRG a partir
de Unicamente dos cilindros representara una gran
ventaja en cuanto a costo y espacio en el laboratorio,
optimizando su preparacion con la cantidad de
concentraciones requeridas con valores con
confiabilidad metrolégica.
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MANIPULACION DEL PROGRAMA REFPROP PARA LA,EVALUACION DE
PROPIEDADES TERMODINAMICAS PARA LA MEDICION DE FLUJO DE
FLUIDOS
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Resumen: Se describen las caracteristicas del programa informatico REFPROP, para la evaluacion de
multiples propiedades termodinamicas, y de transporte, de substancias puras o mezclas; se incluyen también
recomendaciones para su uso, a partir de la operacién de programas intermediarios como Microsoft Excel,
Matlab, Python o R. Especial consideracion se otorga al tratamiento de la humedad en las mezclas de gases,
en particular para la evaluacion de las propiedades de transporte.

1. INTRODUCCION

El programa informatico REFPROP [1] fue
desarrollado por el National Institute of Standards
and Technology (NIST), y es una herramienta de
suma utilidad para evaluar numéricamente las
propiedades termodinamicas y de transporte de
substancias puras, 0 mezclas de ellas. La
programacion de la herramienta de célculo fue
desarrollada como una Libreria de Enlace Dinamico
(DLL por sus siglas en inglés) y puede ser
manipulada desde diversos recursos informaticos
como: Microsoft Excel, Matlab, LabView, Python,
entre otros.

Las propiedades que pueden ser evaluadas incluyen:
densidad, viscosidad, constante critica (C%*),
velocidad de propagaciéon del sonido, factor de
compresibilidad, coeficiente de Joule Thompson,
coeficientes viriales, energia de Helmholtz, energia
de Gibbs, entre otras. Las regiones termodindmicas
gue se incluyen corresponden a liquido sub-enfriado,
regiéon de saturacion, lineas de saturacién y region de
gas sobrecalentado.

En particular, REFPROP es propicio para evaluar las
propiedades termodinamicas del gas natural; usando
para este proposito las ecuaciones de estado
propuestas en el Reporte No. 8 de la Asociacion
Americana del Gas (AGA R8, por sus siglas en
inglés) [2], o bien en el proyecto GERG-2008
(European Gas Reasearch Group) [3]. La DLL
desarrollada por el NIST posee la cualidad de recibir
la composicién gquimica de la mezcla de gases, en
términos de concentracion en masa 0 en
concentracion molar; puede ser manipulada también
desde el programa libre de célculo matematico y
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estadistico R, a través del uso de librerias que
vinculan a R con Python. La conveniencia del uso de
R estriba en la disponibilidad de herramientas para la
generacion y manejo de numeros aleatorios
provenientes de diversas funciones de distribucién
de probabilidad, indispensables para la
implementacion de calculo de incertidumbre por el
método de Simulacién por Monte Carlo.

2. ENLACES
INFORMATICAS

CON APLICACIONES

La evaluacién de propiedades termodinamicas y de
transporte con REFPROP puede realizarse desde
una aplicacion auto-ejecutable elaborada por el
NIST, o bien desde diversos programas comerciales
o libres; siempre usando los algoritmos incluidos en
la Libreria de Enlace Dinamico (DLL), Refprop.dil.

La forma mas comun de usar REFPROP es desde
Microsoft Excel, a través de la instalacién de un
programa complementario (add-in); este programa,
escrito en Visual Basic, incluye las instrucciones para
llamar y ejecutar las funciones de calculo definidas
en la DLL. Una vez instalado el complemento
(Refprop Add-in), las funciones de calculo se
habilitan adentro del sub-men( de funciones
definidas por el usuario

Para algunas versiones de Microsoft Excel es
necesario la declaracion de una variable de sistema
para lograr que las funciones de REFPROP se
ejecuten en cualquier hoja de célculo. El programa
complementario, escrito en Visual Basic debe
modificarse manualmente cuando se desee cambiar
de una ecuacién de estado a otra.
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Las funciones de calculo de REFPROP también
pueden ejecutarse con programas como Matlab,
Labview, Perl, Linux o Phyton; siendo esta estrategia
muy conveniente en sistemas de adquisicion y/o
procesamiento de datos; de hecho, en el portal del
NIST es posible encontrar algunos ejemplos de
programacion para usar REFPROP desde cualquiera
de dichos programas de cémputo.

3. USO DE REFPROP A TRAVES DE R

El programa de computo R [4] es ampliamente usado
por la comunidad cientifica, como una excelente
herramienta de calculo, de analisis de datos y de
generacion de imagenes gréaficas. El uso de este
programa es de acceso libre, y la disponibilidad de
recursos es muy grande, a través de los paquetes de
cémputo desarrollados en forma altruista por la
comunidad cientifica mundial.

Universidades de gran prestigio como La Universidad
de California (Berkeley), EIl Instituto Nacional de
Ciencias de Computo (NICS), La Universidad
Tecnoldgica de Michigan, La Universidad Estatal de
lowa, El Colegio Imperial (Reino Unido), La
Universidad de Bristol, La Universidad de Melbourne,
la Universidad de Sao Paulo, La Universidad de la
Plata, La Universidad Catdlica de Chile, El Instituto
Tecnoldgico Auténomo de México (ITAM), entre
muchas otras universidades del mundo entero,
mantienen disponibles servidores de acceso abierto
para poner a disposicion los recursos informaticos y
de célculo de R. REFPROP no puede ser empleado
de forma directa desde R; sin embargo, la ejecucién
de las funciones de REFPROP se puede realizar en
Python y comunicados sus resultados a R a través de
una interfase entre Python y R. El cédigo siguiente
ilustra este mecanismo de trabajo,

library(rPython)

setwd("C:/Program Files/refprop")
python.load("refprop.py")

python.call("ini"

elem <- c("nitrogen”,"carbondioxide","methane")
den<-rep(0,10000)

denn<-rep(0,10000)

for(i in 1:10000){
cl<-rnorm(1,0.0072,3.67e-5)
c6<-rnorm(1,0.0202,1.031e-4)
c7<-rnorm(1,0.0058,2.96e-5)

Comps<- ¢(c1,c2,c3,c4,c5,c6,c7)
FluidName <- python.call("FluidString",
elem)

Comps,
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den[il<-python.call("Density”, FluidName, InpCode,
Units,rnorm(1,298.71,0.23),runif(1,1.755,1.855))
denn[i]<-den[i]+rnorm(1,0,0.001*den([i]/1.96)}

el paquete rPython funciona para establecer una
comunicacién bidireccional entre Python y R;
refprop.py es un programa en lenguaje Python que
contiene las instrucciones para manipular la libreria
de enlace dinamico (dll) Refprop. El histograma que
se muestra en la fig. 2 corresponde a la
representacion grafica de la distribucion de
probabilidad para la densidad de un gas natural,
obtenida a partir de la ejecucion del codigo
expresado en los parrafos anteriores.

densidad

densidad de probabilidad

T T T T 1
146 14.8 15.0 152 154

densidad/kg/m3

Fig. 2 Histograma correspondiente a la densidad de
un gas natural a 25.6 °Cy 1.8 MPa.
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Resumen: La caracterizacién adecuada de un material de referencia para la evaluacién de la longitud de onda
es una actividad de suma importancia para los laboratorios de calibracion en el area de Optica. El presente
trabajo aborda la descripcion de una metodologia considerados por los autores del presente trabajo como
adecuada para caracterizar y determinar si una banda de minima transmisién puede ser usada como patrén

de medida para los servicios de calibracién.

1.  INTRODUCCION

Desde hace varios afios, la trazabilidad en la escala
de longitud de onda para la espectrofotométria UV-
Visible se ha establecido a través de materiales de
referencia que presentan bandas de minima
transmision espectral regular caracteristicas, como el
caso del holmio en matriz de vidrio y solucién, y el
didimio en matriz de vidrio y solucién.

Estas bandas de transmision minima se presentan a
longitudes de onda caracteristicas dependiendo el
ancho de banda espectral al que estén
caracterizados los materiales de referencia y
cambian con respecto del mismo, tomando cada una
de dichas bandas, que son propiedades 6pticas de
los materiales mencionados, como patrones de
medida para la calibracion de espectrofotémetros
UV-Visible en escala de longitud de onda.

En la actualidad, las bandas caracteristicas
reportadas en la literatura se certifican y se usan
indiscriminadamente para realizar la calibracion y la
verificacion de espectrofotdmetros UV-Visible en
escala de longitud de onda, sin analizar previamente
si las bandas del material con el que se realizan
dichas actividades cuentan con las caracteristicas
metrolégicas adecuadas, repetibilidad,
reproducibilidad, homogeneidad y estabilidad, para
ser consideradas individualmente como patrones.

El objetivo del presente trabajo es establecer un
método de caracterizacion de las propiedades
Opticas de los materiales de referencia utilizados para
evaluar la escala de longitud de onda en la

ISBN 978-607-97187-8-7

157

calibracion de espectrofotdbmetros UV-Visible y
determinar las bandas individuales especificas de
cada material de referencia que cumplen con los
requisitos metrolégicos para ser consideradas como
patrones de medida.

2. DESARROLLO DEL METODO

En la presente secciébn se describe el método
propuesto para la caracterizacion de los materiales
de longitud de onda, como también el proceso para
el analisis estadistico de los resultados de las
mediciones hechas a los materiales.

2.1. Materiales de referencia utilizados y equipo
Los materiales de referencia utilizados fueron un
holmio en matriz de vidrio, un holmio en matriz de
solucion y un didimio en matriz de vidrio. Ademas,
para caracterizar dichos materiales se utiliz6 un
espectrofotometro  UV-Visible-Infrarrojo  Cercano,
marca Varian, modelo Cary 5000; todos propiedad
de la Universidad Michoacana de San Nicolas de
Hidalgo.

2.2. Método de caracterizacion

En el presente trabajo se propone como método de
caracterizacion una modificacion al método
establecido para la caracterizacion en escala de
longitud de onda de los materiales de referencia en
espectrofotometria  UV-Visible conocido como
“Método de Asignacion de Valores”. La modificacion
al método consiste en medir la linea base para
generar el 100 % de transmitancia tomando como
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referencia el aire, después realizar una serie de cinco
mediciones repetidas sobre el material tomando
como referencia la linea base medida inicialmente.
Posteriormente, volver a medir la linea base y realizar
otro ciclo de cinco mediciones sobre el material
tomando como referencia la nueva linea base. Por
Ultimo, medir una nueva linea base, y realizar un ciclo
final de cinco mediciones sobre la cara posterior del
material. Estos tres ciclos de cinco mediciones se
tomaran como pruebas de repetibilidad,
reproducibilidad y homogeneidad del material, siendo
modificados dos parametros, la linea base generada
por el instrumento y la cara por la que fue
caracterizado el material a distinto ancho de banda
espectral, 1 nm, 2 nmy 5 nm.

2.3. Analisis de las mediciones

El conjunto de los tres ciclos de mediciones se
analizan segun el siguiente proponiendo el siguiente
modelo de estimacién de la incertidumbre:

& &
U, =W+ +U = ?\éé +s2+s]

Donde la incertidumbre tipo A es el resultado de la
suma geométrica de las incertidumbres en
condiciones de repetibilidad u;, reproducibilidad u; y
homogeneidad up.

(1)

813P62+8%1+- a_gz

V€2 s €2 o

Y la incertidumbre tipo B es el resultado de la suma
geomeétrica de la incertidumbre del patrén de medida
informada en su certificado de calibracién y de la
resolucién del patrén, 0.05 nm.

Por lo tanto la incertidumbre combinada simplente es
la suma geométrica de la incertidumbre tipo A y la
tipo B. El porcentaje de contribucion de cada una de
las fuentes de incertidumbre se calcula mediante la
siguiente ecuacion:

()

G (%) :%400

C

©)

Para finalizar se calculan los grados efectivos de
libertad de la caracterizacion, idealmente mayor o
igual a cien y el factor de cobertura real
aproximadamente igual a dos.
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Adicionalmente, al conjunto de 5 mediciones se les
aplica la prueba de inferencia estadistica tsudent para
un par de muestras con numero igual de eventos y
suponiendo varianzas iguales para encontrar
diferencias entre las mediciones en condiciones de
repetibilidad , reproducibilidad y homogeneidad, con
un nivel de significancia « = 0.05.

3. RESULTADOS

Después del analisis de resultados, se obtiene que
para cada banda de transmisién a diferente ancho de
banda espectral, la variabilidad de cada una de ellas
es diferente a las condiciones de repetibilidad,
reproducibilidad y homogeneidad de los materiales.
4. CONCLUSIONES

Al estimar la incertidumbre de cada una de las
bandas de minima transmision a los distintos anchos
de banda espectrales, junto con sus grados efectivos
de libertad y el factor de cobertura, se encontré que
las bandas en las que existe diferencia significativa,
el porcentaje de incertidumbre por reproducibilidad
y/lo homogeneidad excede el valor de 15 %,
adicionalmente los grados efectivos de libertad estan
por debajo de 100, por lo que las bandas que
presentan estos resultados se discriminan como
patrones de medida. Cabe resaltar que cada material
presenta resultados diferentes por lo que no se
puede generalizar el comportamiento y este estudio
debe realizarse por cada banda de transmisién por
cada material sometido a caracterizacion.
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DINAMICA DE LA COMUNIDAD DE NEMATODOS DE SUELO
AFECTADOS POR INCENDIO Y PLANTAS INVASORAS EN EL PARQUE
ECOLOGICO CHIPINQUE, SAN PEDRO GARZA GARCIA, NUEVO LEON
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Resumen: El estudio de los nematodos como indicadores de la productividad, contaminacion y sucesion
secundaria tuvo sus inicios con Bongers en la década de 1980, quien propuso el indice de Madurez (MI) para
la expresién de la estructura de la comunidad de nematodos. El Ml atribuye un valor a los organismos
dependiendo de sus caracteristicas como estrategas r o k; colonizadores o persistentes respectivamente, con
el fin de medir la sucesién ecolégica. Por medio de la sucesién en comunidades de nematodos se pretende
determinar: 1) Los géneros representativos de hematodos de la regién de cada grupo tréfico, 2) El grado de
perturbacion del suelo tras incendio, y 3) El grado de perturbacion en suelo con plantas invasoras (Ligustrum
lucidum). Dentro del Parque Ecoldgico Chipinque fueron seleccionadas tres diferentes condiciones de suelo:
Control, Incendio y Plantas Invasoras. Los nematodos fueron extraidos, identificados, y les fue asignada su
Clasificacion Funcional y Valor c-p para elaborar el MI. Se obtuvieron 58 géneros diferentes, de los cuales se
incluyeron en las descripciones taxondmicas 39 géneros y sus 46 especies. Con base en la Clasificacion
Funcional se realiz6 la composicion tréfica de la comunidad de nematodos. El indice de madurez revel6 que el
area Control con Ml 2.78 se encuentra en buenas condiciones, el area Incendio con Ml 2.47 presenta
condiciones moderadas, y el area Plantas Invasoras con Ml de 1.91 se encuentra en malas condiciones.

1. INTRODUCCION

En México existen pocos estudios en los que se
Los nematodos ocurren en una gran diversidad y utilicen a los nematodos de suelo como
densidad en todos los ambientes, juegan un bioindicadores. Dentro del Parque Ecolégico
importante papel en las redes tréficas del suelo, son Chipinque no se habian realizado estudios como este
aislables e identificables y pueden ser ubicados con anteriormente, por lo que resulta evidente que esta
facilidad en grupos tréficos; por lo que son muy es un area de oportunidad enorme tanto para la
buenos indicadores ambientales en ecosistemas investigacién como la ecologia.
tanto terrestres como acuaticos (Bongers and
Bongers 1998).

2. MATERIALES Y METODOS
Cada taxon del filo Nematoda responde de forma
diferente a los cambios en el ambiente. Especies de 2.1. Areade estudio
las  familias Rhabditidae, Panagrolaimidae,
Diplogasteridae 'y Monhysteridae representan El Parque Ecolégico Chipinque que forma parte del
colonizadores tipicos (Woombs y Layhourn-Parry Area Natural Protegida (ANP) Parque Nacional
1984). Las especies persistentes son representadas Cumbres de Monterrey (PNCM). Para este estudio se

por especies de las familias Nygolaimidae, seleccionaron tres diferentes condiciones de suelo:
Thornematidae, Belondiridae, Actinolaimidae vy Control, Incendio y Plantas Invasoras. Los sitios
Discolaimidae, de acuerdo a Bongers (1988). Control no presentaban perturbaciones naturales ni

antropogénicas. La muestras de suelo tras Incendio
El indice de Madurez (Ml por sus siglas en inglés; fueron colectadas del area del parque donde sucito
Maturity Index) es propuesto como un valor semi- este percance en el afio 2006. Las zonas con Plantas
cuantitativo que indica la condicién de un ecosistema Invasoras mostraban de entre 50% hasta 90%

basado en la composicion de la ‘comunidad de presencia del arbol del trueno (Ligustrum lucidum).
nematodos’. Moreno et al (2011) propone rangos del

MI para determinar el estado de la calidad ecoldgica, 2.2. Extraccion y Fijacion de Nematodos

que van de “Malo” siendo MI menor a 2.2, a “Bueno”

con valor Ml mayor a 3.
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Los nematodos fueron extraidos de las muestras de
suelo utilizando Embudos de Baermann, para
posteriormente fijarse en solucién de alcohol-glicerol
(85-15 partes absolutas) en viales y puestos a
trasparentar en un autodesecador.

Tras alrededor de 48 horas los nematodos pasan a
montarse en laminillas semipermanentes para
observarse al microscopio. La identificacién fue
realizada con base en las descripciones de T.
Goodey, 1963, G. Thorne, 1961, entre otros autores
de distintas publicaciones.

Posterior a la identificacion, le fue asignado a cada
género su Clasificacion Funcional con lo cual se
obtiene la proporcién de niveles tréficos de la
muestra. Asi mismo, por familia se establece el valor
c-p de acuerdo con los datos provistos por Bongers,
1990; con el fin de determinar el indice de Madurez
(MI) por submuestra y por tratamiento.

3. RESULTADOS

Del total de muestras fueron obtenidos 58 géneros
diferentes que fueron asignados a su clasificacion
funcional; los cuales se distribuyeron en 23 géneros
bacteri6fagos, 12 fitoparasitos, 5 fungivoros, 8
omnivoros y 10 predadores.

Las muestras del tratamiento Incendio fueron las mas
abundantes en nematodos (2278), siguiendo las
muestras de Plantas Invasoras (1005) y finalmente
Control (654).

El sistema Plantas Invasoras obtuvo el mayor
porcentaje de bacteri6fagos (66%), siguiendo los
sistemas de Incendio (51%) y Control (37%).

El sistema Control mostr6 el mayor indice de
Madurez (MI) de 2.78, siguiéndole Incendio con 2.47
y Plantas Invasoras con 1.91.

4.  DISCUSION

El incremento  significativo de  nematodos
bacteriéfagos en la zona de Plantas Invasoras esta
relacionado con la presencia del &rbol exotico
invasivo Ligustrum lucidum, debido a la rapida
degradacion de su hojarasca que favorece la
actividad microbiana.
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El area Control present6 una abundancia del 61% de
nematodos persistentes (valor c-p de 3 a b5),
mayormente representada por organismos de las

familias Dorylaimidae, Cyatholaimidae,
Qudsianematidae 'y Mononchidae. ElI area de
Incendio mostr6 una abundancia del 52% de

nematodos persistentes, con las mismas familias del
area Control. Sin embargo; el area con Plantas
Invasoras mostr6 una dominancia del 78% de
nematodos colonizadores (valor c-p de 1 a 2),
representados principalmente por las familias
Diplogasteridae, Tylenchidae y Cephalobidae.

5. CONCLUSIONES

Acorde a la clasificacion de Moreno et al (2011) el
sistema Control representd un ecosistema en buenas
condiciones, el tratamiento Incendio es catalogado
como moderado, mientras que Plantas Invasoras se
considera en malas condiciones.

Las areas Control e Incendio fueron mayormente
representadas por nematodos persistentes de las
familias Dorylaimidae, Cyatholaimidae,
Qudsianematidae y Mononchidae; mientras que el
area con Plantas Invasoras presentd en su mayoria
nematodos colonizadores de las familias
Diplogasteridae, Tylenchidae y Cephalobidae.
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EL FUTURO DE LOS TERMOMETROS DE LiQUIDO EN VIDRIO
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Resumen: Entre los termometros de liquido en vidrio (TLV) mas conocidos se encuentran los termémetros de
mercurio, los cuales se han utilizado por mas de 300 afios en diversas aplicaciones. En los Gltimos afios varios
organismos internacionales han alertado sobre los efectos negativos del mercurio tanto a la salud como al
medio ambiente, por lo cual se espera que en los proximos afios este tipo de termémetros salgan del mercado
y ya no se utilicen en los procesos de medicién; por lo anterior, se deben buscar alternativas para sustituirlos.
En este articulo se hace una revision del desarrollo histérico que han tenido los TLV, sus caracteristicas y uso
en el futuro. Ademas se discuten las alternativas que existen para sustituir a los termémetros de mercurio.

1. INTRODUCCION

Los termometros de liquido en vidrio (TLV) fueron los
primeros tipos de termémetros que se fabricaron para
medir la temperatura (hace mas de 300 afios)
empleando fluidos termométricos como aire, agua 0
alcohol [1-3] y cuyo principio de medicidn relaciona el
cambio de volumen con el cambio de temperatura.

El termdémetro de mercurio es uno de los mas
conocidos y el que mayor tiempo de uso tiene a lo
largo de la historia, el cual se ha utilizado para validar
experimentalmente varias leyes fisicas como la ley
de Boyle [1-3], la ley de Dalton [1-3], Ley de Gay-
Lussac [1-3], la teoria de calor de Maxwell [4], la ley
conduccion de calor de Fourier [5], entre otras.
Ademas se utilizé en experimentos de Mayer, Joule
y otros en la formulacion de la primera ley de la
termodindmica [2, 6]. Adicionalmente, fue un
instrumento de transferencia en el establecimiento de
la primera escala internacional de temperatura de
1888 (Escala de Hidrogeno Normal) [7]. Ademas se
utilizé para estudiar las propiedades del agua y para
obtener los primeros registros de temperatura con
fines meteoroldgicos, entre otras [1-3].

Por otro lado, dado que el mercurio es un material
altamente toxico, hace varios afios, diversos
organismos internacionales alertaron sobre los
efectos negativos de este material en la salud del ser
humano, en los animales y en el medio ambiente.
Por tal motivo varios paises firmaron el convenio de
Minamata [8] en el cual acordaron retirar del mercado
y poner fuera de uso todos los instrumentos que
contienen mercurio, como son los termémetros, los
esfigmomandmetros, entre otros.
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Para atender las recomendaciones del convenio de
Minamata en el area de metrologia, varios paises
suspendieron sus servicios de calibraciéon de
termdémetros de mercurio, entre ellos el CENAM
quién suspendid en 2013 varios de los servicios de
calibracion de estos termémetros y sélo ofrece este
servicio de manera esporadica.

Ante la necesidad de reducir el uso de termémetros
de mercurio, se requiere contar con iniciativas que
apoyen la reduccién paulatina de este tipo de
termometros, asi como planear alternativas de
termoémetros que permitan sustituirlos
satisfactoriamente.

2. PROPIEDADES DE LOS TERMOMETROS
DE MERCURIO

Algunas de las propiedades de los termdmetros de
mercurio que los hacen adecuados para medir la
temperatura son:

Indicacién directa de la temperatura.

Coeficiente de expansion térmica lineal.

El mercurio no reacciona quimicamente con el
vidrio y éste Ultimo es compatible con muchos
materiales.

Cubre un amplio intervalo de temperatura (-38 °C
a 550 °C.

Tiene bajo costo.

Alta exactitud

Se puede verificar el estado de su calibracién con
s6lo un punto de temperatura (0 °C).

Inmersion variable.

3. ALTERNATIVAS DE LOS TERMOMETROS
DE MERCURIO
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Las alternativas que existen para sustituir a los
termémetros de mercurio son:

a) Termodmetros de indicacion directa

Entre los termdmetros de indicacién directa (Figura
1) mas conocidos se encuentran los termdémetros
industriales de resistencia de platino, termistores,
termopares, termometros de estado sélido y
termometros infrarrojos. Con estos termémetros se
puede cubrir un amplio intervalo de temperatura
desde -200 °C hasta aproximadamente 1000 °C, con
incertidumbres desde décimas de °C hasta mK.

Curva de
medicion

t

Propiedad Indicador

sensor -
termometrica

t

X=f(t)

Fig. 1. Esquema general de un termémetro de
indicacion directa.

b) TLV con liquidos de bajo riesgo

Los TLV que no usan mercurio son las alternativas
para sustituir a los termémetros de mercurio. El
inconveniente que se tiene cuando se usan liquidos
termométricos como alcohol, tolueno y pentano es
gue con ellos no se pueden alcanzar temperaturas
mayores de 100 °C (generalmente operan de -100 °C
a 80 °C), ademas de tener coeficientes de expansion
no lineales, lo que dificulta su graduacién.

En afios recientes se han desarrollado termémetros
con liquidos de bajo riesgo (a base de silicon) y se
han investigado los liquidos i6nicos (compuestos a
base de sales) como otra alternativa.

Los termdmetros con liquidos de bajo riesgo
alcanzan temperaturas desde -100 °C hasta 240 °C
[9]. La norma ASTM E2251-03 presenta las
especificaciones de un conjunto de termémetros de
liquido en vidrio con liquidos de bajo riesgo [10].

Los liquidos idnicos son compuestos quimicos a base
de sales que se han utlizado como solventes,
lubricantes, materiales energéticos, en la ciencia de
polimeros, entre otras. Operan desde -76 °C a 400
°C) [11].
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4. CONCLUSIONES

Por sus efectos negativos en la salud y al medio
ambiente, los termdmetros de mercurio en los
préximos afios se dejaran de usar.

Las alternativas para atender las necesidades de
medicion que actualmente se tienen con
termoémetros de mercurio incluyen a los termémetros
de indicacion directa, los termometros de liquidos
idnicos y TLVs con liquidos de bajo riesgo.
REFERENCIAS

[1] M.K. Barnett, The Development of Thermometry
and Temperature concept, Osiris, Vol. 12, pag..
269-341, 1956.

H. Chang, Inventing temperature: Measurement
and temperature progress, Oxford University
Press, Chap.1-Chap. 4, pp. 3-217, 2004.

S. Velasco Maillo, C. Fernandez Pineda, “un
paseo por la historia de la termometria”,
http://gtfe.usal.es/pdfs/ensenanza/santi_rsef te
rmometria_05.pdf, 13/05/2016.

J.C. Maxwell, the Theory of Heat, Longmans,
Green and Co. 1872.

J. Fourier, the Analytical Theory of Heat, The
Cambridge University Press, 1878.

E. Mach, The Theory of Heat: A critical and
Historical Account of its Development, The
Open Court, Vol XVI, no. 11, 1902.

Temperature measurement, chapter 1, pag. 1-
18, Wiley, 2002.

Minamata Convention Agreed by Nations
http://www.unep.org/newscentre/default.aspx?D
ocumentlD=2702&ArticlelD=9373, 13/05/2016.
C. J. Miller. D. M. Emory, “preliminary results of
a new type of non.hazardous liquid-filled
precision Glass Thermometer”, Temperature: Its
measurement and Control in Science and
Industry, volume 7, pag.1109-1114, 2003.
ASTM E2251 03a, Standard Specification for
Liquid-in-Glass ASTM Thermometers with Low-
Hazard Precision Liquids, 2003.

H. Rodriguez, M. Williams, J.S Wilkes, R. D.
Rogers, lonic liquids for liquid-in-glass
thermometers, Green Chem., pag.501-505,
2008.

[2]

[9]

[10]

[11]

Memorias del Simposio Metrologia 2016



Simposio de Metrologia 2016

19 al 23 de Septiembre de 2016

VALIDACION DE UN SISTEMA DE CAPTURA DE OGM’s EN IILUMINA
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km 37.5 Carretera Federal México-Pachuca, Edo. México, Tecamac de Felipe Villanueva Centro C.P. 55740.
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Resumen: La Secuenciacién de Nueva Generacion (NGS, por sus siglas en inglés) es un método cualitativo
no normalizado para el analisis y caracterizacion de Organismos Genéticamente Modificados a través de su
ADN, el cual brinda mayor sensibilidad, especificidad y certeza en comparacion a otros métodos moleculares.
En el presente trabajo se realizaron las pruebas preeliminares para identificar y caracterizar eventos contenidos
en maiz, algodon y soya genéticamente modificados, a través de un sistema de captura mediante sondas, asi
mismo, se establecieron los parametros de desempefio necesarios para validar este sistema en la plataforma

de secuenciacion masiva MiSeq de lllumina.

1.  INTRODUCCION

En México, la Ley de Bioseguridad de Organismos
Genéticamente Modificados [1] (LBOGM) tiene como
uno de sus objetivos regular la liberacion al medio
ambiente de OGM's, con el fin de prevenir, evitar o
reducir los posibles riesgos que dichas actividades
pudieran ocasionar a la salud humana, vegetal,
animal y/o acuicola.

A pesar del impacto de estos organismos,
actualmente sélo se cuenta con métodos
moleculares basados en PCR para su

caracterizacion, cuantificaciéon e identificacion. En
respuesta a esto, la reciente apariciéon de un sistema
de enriquecimiento especifico o sistema de captura
(SeqCap), basado en la hibridacion de &cidos
nucleicos en solucién, permite aislar los eventos
transgénicos del resto del genoma, para
posteriormente ser secuenciados por NGS. Con esto
se logra una caracterizacion méas detallada del
evento, para cumplir con todos los requerimientos
establecidos en la LBOGM.

El Servicio Nacional de Sanidad, Inocuidad y Calidad
Agroalimentaria (SENASICA) pretende implementar
la NGS como una tecnologia de vanguardia para la
eficiente caracterizacion de OGM’s, en apoyo a
cumplir con el control de la inocuidad alimentaria en
México.

Por otro lado, SENASICA tiene como obligacion
validar todos aquellos metédos empleados para
asegurar la inocudad de los alimentos, lo cual hace
indispensable la demostracion del desempefio de un
sistema de captura a través de NGS que asegure que
los resultados en los estudios de caracterizacion de
OGMs satisfacen las necesidades de medicion
especificadas [2].
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Por lo anterior, el objetivo del presente proyecto es
proponer las pruebas de desempefio necesarias para
validar el método de sistema de captura para la
identificacién y caracterizacién de OGMs a través de
NGS en la plataforma Illumina para ser implemetado
en nuestro laboratorio.

2. MATERIALES Y METODOS

2.1. Material bioldgico

Se emplearon 61 elementos transgénicos contenidos
en 30 eventos genéticamente modificados entre los
que se incluyen eventos para resistencia a sequia,
asi como proteccion contra insectos y herbicidas.
Dichos elementos provinieron de 5 materiales de
referencia diferentes (maiz, trigo, algodén, soya y
papa). De cada material de referencia, se obtuvo su
ADN y se emplearon 34 ng de ADN de cada uno de
ellos. Posteriormente se continué con la metodologia
para sistema de captura [3].

2.2. Captura de elementos transgénicos

La captura de eventos transgénicos corresponde a
un método cualitativo no normalizado; el cual se basa
en su hibridacién, captura y secuenciaciéon. Para
realizar la hibridacion, el &rea de bioinformatica del
Centro Nacional de Referencia en Deteccién de
Organismos Genéticamente Modificados
(CNRDOGM) disefid sondas de ARN
complementarias a eventos GM, promotores y
terminadores, asi como  algunos genes
representativos [4]. La sintesis de dichas sondas
estuvo a cargo de la compafiia Agilent®, por lo cual
para realizar la captura de las secuencias de interés
se siguio su procedimiento. Bajo esta metodologia, el
sistema se probo en la plataforma 454 de Roche®
para posteriormente proponer los parametros de
desempefio de la validacion en MiSeq de lllumina®.
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3. RESULTADOS

Al realizar la corrida de secuenciacién en la
plataforma 454, se obtuvieron poco mas de un millén
de lecturas, las cuales correspondieron a secuencias
de 47 elementos transgénicos, es decir, se logro la
captura del 77% de ellos. Una vez que se obtuvieron
resultados satisfactorios para esta metodologia, el
sistema de captura se empez0 a utilizar para iniciar
la validacién en la plataforma MiSeq de lllumina.

Dado que la secuenciacién es un método cualitativo
no normalizado, en el cual se logra generar la
sucesion nucleotidica contenida en una cadena de
ADN, se ha determinado emplear como parametros
de desempefio: Repetibilidad y Reproducibilidad,
Selectividad, Limite de deteccion, Especificidad,
Sensibilidad analitica [5].

Repetibilidad/Reproducibilidad: Para medir la
repetibilidad, se secuenciaran 3 veces la misma
captura de eventos realizados por el mismo analista.
En tanto que, para evaluar la reproducibilidad, se
secuenciardn los mismos eventos por 3 analistas
diferentes siguiendo las mismas condiciones de
medicién. En ambos parametros se espera obtener
una cantidad de informacion similar. La informacion
obtenida también servira para medir precisién y
exactitud.

Selecitividad: Su  medicibn se efectuara
incorporando ADN de bacterias durante el proceso
de captura de OGM’s, con lo cual el proceso tendra
gue asegurar ser selectivo para tomar Unicamente las
secuencias de OGM’s presentes en la mezcla.

Limite de deteccion y Limite de cuantificacion: Se
realizaran diferentes diluciones seriales de un evento
transgénico y se verificara la dilucién mas baja en la
cual el equipo es capaz aln de detectar la presencia
del evento.

Especificidad y Selectividad: Su medicion se
realizar4 mezclando ADN de planta modificada con
ADN de bacterias durante el proceso de
secuenciacion. El andlisis deberd ser capaz de
diferenciar entre ambos tipos de ADN.

Robustez: Se evaluara la captura en presencia de
contaminantes (ADN bacteriano), asi como la
capacidad del método para capturar uno o mas de un
evento a diferentes concentraciones.

4. DISCUSION
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La LBOGM establece que para poder llevar a cabo la
liberacion experimental de un OGM es necesario
conocer la secuencia detallada de la transformacion
génica, la descripcion de las secuencias
flanqueantes, el nimero de copias insertadas y la
localizacion de las mismas, sin embargo, la
complejidad y tamafio de los genomas de la mayoria
de las plantas hace que las estrategias de deteccion
molecular actuales tales como la PCR, sean
incapaces de dar cumplimiento a todos los rubros
que esta ley establece; ya que no son capaces de
detallar el evento trasngénico de forma tal que pueda
dar cumplimiento a la LBOGM.

La utilizacion del sistema de enriquecimiento
especifico nos permitié capturar Unicamente aquellas
secuencias de los eventos transgénicos, los cuales
posteriormente se analizaran bioinformaticamente
para lograr detallar cada uno de los parametros que
la LBOGM exige. Aunado a esto, con los resultados
obtenidos se trabajara para validar el método de
secuenciaciéon masiva para la captura de OGM’s en
la plataforma MiSeq de Illumina.

5. CONCLUSIONES

Se logré capturar secuencias especificas de eventos
transgénicos utilizando sondas disefiadas para este
fin. Ademas, con base a estos experimentos se
lograron establecer los parametros de desempefio
necesarios para dar inicio al proceso de validaciéon en
la plataforma lllumina.
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