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Introduccion

La calibracion establece una relacion entre un patron de medida (valor

+incertidumbre)
+incertidumbre)

Patron

Y

la

indicacion un

instrumento de medicién (valor

La calibracion requiere:

1.

Procedimientos

*Definicion del mensurando
*Calibracion
*Medicidon

2. Experimentacion

*Caracterizacion del sistema de medicién
|ldentificacion de variables de influencia
3. Analisis

Estimacion de la incertidumbre

4. Certificado o informe de calibracion



Métodos de calibracion

*Por comparacion

Compara los valores de un instrumento patron con los valores del
instrumento de calibracion

* Materiales de referencia
Se usan materiales de referencia cuyo contenido de humedad es conocido. El

material de referencia se mide con el instrumento de medicidon que se requiere
calibrar.

Existen materiales de referencia comerciales para granos de arroz y trigo.

En CENAM se emplea el método de comparacion del valor indicado del
intrumento de medicidn contra el valor obtenido mediante un proceso de secado



Método gravimétrico: secado en horno

e Masa muestra
himeda (mh)

7.0612g

balanza

e Secado (T, tiempo)

horno

* Masa muestra seca
| (my)

balanza

o%H, ="M 4100

balanza
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Instalaciones y equipo

- Laboratorio con condiciones ambientales controladas
- Horno de secado

- Sistema de medicion de temperatura

- Balanza analitica

- Sistema de condiciones ambientales

- Sistema de acondicionamiento de muestras.

- Desecadores

- Instrumentos testigos para contenido de humedad

- Molino

- Cribas



IVenjen Horno se secado y sistema de medicion de
temperatura

Horno de

_ conveccion

Forzada
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No. de lectura

Sistema de medicion de temperatura

-10 termopares tipo T

- 1 termdmetro de resistencia de platino »
-Multiplexor

-Multimetro digital

-Puente termomeétrico




Balanza analitica
Alcance: 220 g
Resoluciéon: 0.1 mg

Incertidumbre: 0.3
(k=2)

Balanza analitica y sistema de condiciones
ambientales

mg

Sistema de condiciones ambientales

Termdmetro de resistencia de
platino tipo industrial

Higrometro capacitivo

Guardar datos cada(ms): “HR 45.4066 e
Fil E
10000 t/oC 22,0878 2.8

MASA/lg | 39.7237 i ]

STOR

FITO 7971 FARTE FARFS FIATH FAATA FSAFA FAATT FIATA
Ha, gz lecoera

Se desarrolld6 un programa en plataforma LabView para medir
simultaneamente la humedad relativa, la temperatura y la masa de una

muestra expuesta al ambiente
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Sistema de acondicionamiento de muestras

Higrometro
/ﬂ 100 - = . -
g Acondicionamiento de frijol negro 29
oas 228 = 90 - e
e = 80 - - 27
- B 70 - s
— < 60 -
X - 23
Agua || § 50 _’\‘\/‘/\/\/ >
40 - - 21
| e
— Po“.ﬁfo.&xv 30 ~
o 9)vi49) 20 - I
o o AT emp...
°av°° s’sig" i - 17
o (\ 10
00 o l‘.\(‘.a“;)"
L Y T T T
QI ° .
0 20 40 60 80
tiempo/h
N\
Ofm Se cuenta con un sistema similar para el
acondicionamiento de muestras con bajo contenido
Bomba de humedad
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scucutzo Nacional de Menologia Eéc
89 oculre 2012, CENA

El sistema se puede usar para
soluciones sal-agua

acondicionar muestras de granos

con

10



V=2 Accesorios

A

* Molino
e Desecadores
* Portamuestras

* Pinzas largas con aislante
para alta temperatura

e Cribas

11
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Muestra
con
humedad uniforme Muestra de
material

Separaao\ \L

,vr,&q,,.'!,"- . de la muestra

en dos partes

Division de la muestra

Gravimetria

GGGGG Instrumento a calibrar

R

Medicién
Comparacion
Patrén Instrumento calibrado

X +uX; Y, +uY,

Relacion entre valores medidos
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Modelo general para H,, para el método
de secado: Patron

_mR)

m, —(m
YoH,, = S
mh

01OO+ZH:Ci
=1

Donde m; es la masa del recipiente,
m*. es la masa seca e incluye la masa del recipiente

C, es la i-ésima correccion debida a diversos factores
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Analisis de la incertidumbre

Principales factores de influencia
* Condiciones ambientales(C; ,)

* Gradientes de temperatura dentro del
horno secado (C;)

* Tiempo de secado (C,)
* Tamafo de grano(C;)
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Experimentos realizados:

1. Muestra sin secar expuesta a las
condiciones ambientales del laboratorio.

2.

Muestra

seca expuesta a las

condiciones ambientales del laboratorio

~ 100 e dm,, ,,
rnh + dﬂH 20

Hbh/%

Hbh/%

Hbh/%

13.16
13.14
131

13.10
13.08
13.06
13.04
13.02

==

(] 1 2

a) Maiz blanco

HR=206%

HR=20.6%
t=21.31°C =2163°C
muestra sin secar
muestra seca
o 1 2 3 4 5
c) Aoz
! HR=20.5%
£=21.35°C HR=20.6%
=21.63°C

e) Frijol negro

| HR=22.2%
| £22.10°C

HR=21.9%
=22.18°C

ﬁemaolmin 4 o

0.05

Q
g
Hbh/%

Hbh/%
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0.00

r 003
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- 0.02

- 001 S
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HR=58.7%
=22.07°C

%
HR=29.8%

Efecto de las condiciones ambientales (C1, C2)

b) Maiz palomero

HR=54.86%
t=22.24°C

d) Frijol pinto

HR=34.8%
t=21.63°C

ﬁemgolmin *

15

0.04

- 0.03

0.03
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0.01
0.01
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0.00



[VENj))E2%0 Efecto de gradientes de temperatura en el horno

IV Encucntro Nagional de Metrologia Elécyich
89 octibre 2012, CENAM:

temperatura/eC

temperatura/2C

temperatura/2C

1315

1310

1305

1300

1295

129.0

1285

1315

131

1305 -

130

1295

129 -

1285

1315

131 -

1305

130 -

1295

129

1285 -

128

- t/oC
Hbh/%
LN a
.0\ ;N
/ \ ’ \
] \ ’ \
1 / \
« ! b4 \
N ¢ \
N Z \
‘ -
1 2 3 4 L 6
c)Amoz
— & t/eC
Hbh/%
Pod
/A i
! \ [
1 R4 B
f - \
« \
\ ’
\ *» !
.-
1 2 3 1 5 6
e)Frijol negro
- t/oC
Hbh/%
-
DAY A
’ f ) I
\,
I’ b ! ll
< \
\ ¢ 3
\
\ 3 \ !
- 1
‘y
‘.
1 2 3 a s 6 7

a) Maiz blanco

Posicién muestra/termopar

13.27
13.26
13.25
1324
13.23
\
\ 13.22
\ 13.21
\
\ 13.20
\ 13.19
* 13.18
13.17
9 10
13.16
13.14
13.12
- 131
\
\ 13.08
\
\ 13.06
\ - 1304
\
\ - 13.02
-
13
9 10
1222
1221
- 122
- 1219
- 1218
b 1247
S
1216 2
12.15
- 12.14
12.13
12.12
1211
10

(C3)

Hbh{%

Hbh/%

temperatura/2C

temperatura/2C

132

1315

131

1305

130

1295

129

1285

1315

131

1305

130

1295

129

1285

b) Maiz palomero

12.25
- tfeC
- Hbh/%
,* 122
\
dE
2\ % /, \ 1215
1 v /N ) |
4 N/ ¥ ‘ 121
/ \ |
4l « J \ " )
\\ 4 \ ) L 12.05
-’ \e >
! ; 12
o 1 2 3 a4 5 6 7 8 9 10
d) Frijol pinto
- ) Frijol pi - 10.33
- t/eC -
Hbh/% y\ 10.32
» )
L 1031
1 / \ ’% (] \
Vo (.
! \ f \ 10.3
(] 4 \
b d ] \
1 \ \ b 10.29
|« ’ Wil i
\ » v ! 10.28
\ ’ v ! \
1 N ! Y 1027
L 4
. : : 10.26
o 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10

Posicion muestraftermopar

Hbh/%

Hbh/%

16



[V ENm E 2:»1?1?2

El efecto del tiempo de secado de las muestras se obtuvo al exponer las muestras

Efecto del tiempo de secado (C4)

1 h adicional respecto al tiempo especificado

Tipo de grano

Maiz Maiz Arroz Frijol pinto | Frijol
Muestra palomero negro

AH/% AH/% AH/% AH/% AH/%
1 0.07 0.10 0.17 0.04 0.09
2 0.10 0.14 0.16 0.05 0.08
3 0.08 0.12 0.19 0.04 0.09
4 0.11 0.13 0.18 0.04 0.10
5 0.11 0.12 0.16 0.04 0.10

La estimacion de la incertidumbre se realizé al suponer una distribucién

rectangular en las diferencias obtenidas

17
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lﬁ“‘*’ Eecto del tamafno de grano de las muestras (C5)

13 4
ID. Tamafio | Dimension
12.5 - * 1 Mayor a 1.68 mm
b -~\_\_'\\\::“*\—_A 2 Entre 1 mmy 1.68 mm
. . 3 Entre 0.5 mmy 1.0 mm
E 115 - 4 Menora 0.5 mm
T A Arroz
11 - \‘\  Frijol pinto
@ Frijol negro
10.5 +
10 T T T T )
0 1 2 3 4 5

134 -
13.2 - \ @ Maiz blanco
13 4 \\\" M Maiz palomero
12.8 - e
< 126 - e
T \\\\\
124 - m
L R
12.2
12 -
[ |
11.8 T T T T
0 1 2 3 4

ID. del tamafio de particula
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VA= Estimacion de la incertidumbre del patrén

n
uH, = My, u’m, + My u’m, + Hy, u’m, + > u*C,
I/ om, Mg, om, =
Simbolo Fuente de incertidumbre Coeficiente de | Tipo de
sensibilidad distribucion

Incertidumbre m,, AMHlam,, Normal

Urmod Incertidumbre mg Alang Normal
Incertidumbre mg Al dmg Normal

uC, Incertidumbre de las condiciones ambientales en 1 Rectangular
muestra sin secar

ucC, Incertidumbre de las condiciones ambientales en 1 Rectangular
muestra seca

uC, Incertidumbre por gradientes de temperatura 1 Rectangular

uC, Incertidumbre por tiempo de secado 1 Rectangular

uCe Incertidumbre por tamafio de particula 1 Rectangular
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2P Seleccion de la balanza de acuerdo a sus

coeficientes de sensibilidad

OH/Omh y OH/OmR  crecen

“(on cuando la masa de la muestra se
bh
8mR) reduce
Coefl(;:lentes oH,, 1
°c 7 lam,
sensibilidad En muestras de masa pequefia se
@th requiere una balanza de alta
mS - 7 . . .
resolucion y baja incertidumbre

mh/g H/% uH/%

1.00 15.60 0.04 _

2.00 15.60 0.02 Para recozlucw uH se

5.00 15.60 0.01 requiere una
mejor balanza

1.00 5.60 0.04

2.00 5.60 0.02

5.00 5.60 0.01

20



Vo IE22 Mensurando
Mensurando de la calibracidon de un medidor de contenido de humedad

C :Hp —Higc

C es la correccion
H, es el valor de contenido de humedad del patron
Hlgc es la incertidumbre del instrumento bajo calibracién

Estimacion de la incertidumbre del IBC

Fuentes de incertidumbre del IBC
* Resolucion del instrumento

* Larepetibilidad de las lecturas 2 2
) U. = /u H, +U"Hpgc
* Eltamano de masa de las lecturas A P
* La homogenidad de las muestras
e Las impurezas de las muestras

* Entre otros
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Resultados de la calibracion

En el cuadro de abajo se muestra parte de los resultados que se
incluyen en un certificado de calibracidon de un instrumento.

Método

Las muestras se dividen en dos porciones, una se uso para la medicion del contenido de humedad con el IBC vy la
otra con el método gravimétrico.

El método gravimétrico consistid en triturar la muestra de grano y determinar su masa. Posteriormente ésta se
colocd en un horno de secado a una temperatura y tiempo determinados (ver tabla 2) y finalmente se determind la
masa de la muestra seca y se calculd el contenido de humedad

Tabla 2. Resultados

Metodo gravimétrico Correccion Factor de Incertidur.'nbre
Tipo de grano temperatura de | tiempo de IBC cobertura expandida
.‘ secado/®C secado/h | H(%) H(%) H(%) k H(%)
1298 4 12.9 12.9 0.0 2 04
Maiz Palomero 129.9 4 13.6 13.5 0.1 2 0.5
1298 4 144 143 01 2 05

H: contenido de humedad en base himeda

Incertidumbre

La incertidumbre se obtuvo al multiplicar la incertidumbre estéandar combinada por un factor de cobertura (k=2) que
asegura un nivel de confianza de al menos 95 %. La incertidumbre de la medicién fue estimada de acuerdo a la
norma NMX-CH-140-IMNC 2002 Guia para la expresion de la Incertidumbre en las Mediciones, equivalente a la
"Guide to the expresion of Uncertainty in Measurement, BIPM, IEC, IFCC, ISO, IUPAC, OIML (1995)".
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Trazabilidad de las mediciones

Patron nacional de
temperatura
CNM-PNE-2

Patréon nacional de masa
No. 21

Termdémetrode
resistenciade platino
CNM-CC-420-208/2010
U<4 mK (k=2)

Balanza analitica
CNM-CC-730-013/2010
U<0.6 mg (k=2)

\/

negroy frijol, pinto

Incertidumbre:<0.62 % (k=2)

Contenido de humedad en base humeda
Alcance: 8 % a 17 % de humedad en base himeda
Material: Granos de maiz, maiz palomero, arroz, frijol

Usuarios

23
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W Importancia de la calibracion en la uniformidad

de las mediciones de contenido de humedad

Sistema de referencia (Hp) Patron (CENAM)
M2 IM3 IM5 Instrumento de Medicidon IMx
C2 C3 C5 Cx=Hp-IMx
Calibracion
uCl uC2 uC3 uC4a uCs uCx

4 Mensurando

Comparacién entre M1y M4 IMx ' ]3\‘: I

Hp=(IM1+C1)=(IM4+C4)=Hp Correccion Cx

R
Y \‘~'
Hp e

24




[Ven e Error normalizado para comparacion
MW,y d e m e d i C i O n e S

IM1 IM2 IM3 IM4 IM5
C2 C3 C5
uC2 uC3 uCs
C _C Si En<1, los resultados son comparables
En= 1 4

N/u 2C1 + uZC4 Si En>1, Los resultados no son comparables

25
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Conclusiones

*En CENAM se cuenta con la infraestructura, equipamiento y
personal que permite realizar mediciones de contenido de
humedad en granos.

* Se tiene implementado un sistema de referencia para calibrar
medidores de contenido de humedad para distintos granos.

*La capacidad del sistema actual permite calibrar los medidores
en el intervalo en el que se comercializan la mayoria de los
granos.

* El sistema permite dar trazabilidad a las mediciones de
contenido de humedad en granos que se realizan en el pais.

*La calibracion de los instrumentos podria evitar las diferencias
encontradas en la actualidad.




