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RESUMEN

Para establecer la trazabilidad de las mediciones de masa y la escala nacional de esta magnitud en un pais, se
requiere crear el primer eslabén de la cadena, lo cual se logra transfiriendo la exactitud del patrén nacional, el
kilogramo de platino iridio a patrones de acero inoxidable del mismo valor nominal, con el fin de conocer,
controlar y transferir a su vez el valor de estos en una serie de comparaciones.

La finalidad de este trabajo es dar a conocer el equipo, el método y el procedimiento que se utiliza para
transferir el valor del patrén nacional de masa, el kilogramo No. 21 a patrones de acero inoxidable.

INTRODUCCION

En el Sistema Internacional de Unidades (Sl), la
unidad de masa es el kilogramo [1, 2], esta definida
como la masa igual a la del prototipo internacional del
kilogramo (12 y 3* Conferencia General de Pesas y
Medidas, 1889 y1901).

Cuando México se adhirio a la Convencién del Metro
participo en el sorteo para la asignacion de prototipos
de platino iridio, el kilogramo que en sorteo le toco, es
el marcado con el No. 21 y llego al pais en 1891
considerado como patron nacional de masa. Estuvo
peregrinando a lo largo de los afios por diversas
sedes en que se ubicaban las oficinas de las
dependencias del gobierno federal, quienes en turno
tenian la responsabilidad del fomento y control de la
industria y/o comercio en el pais. Hasta que por
gestiones con la anterior Secretaria de Comercio y
Fomento Industrial, actual Secretaria de Economia, el
kilogramo fue trasladado en 1994 para su custodia,
mantenimiento y trasferencia al Centro Nacional de
Metrologia, en su caracter de patrén nacional.

A pesar de que México contaba con el kilogramo No.
21, éste continuaba con el esquema de trazabilidad
hacia patrones nacionales extranjeros, debido a que
el Cenam no contaba con la infraestructura necesaria
para reproducir y transferir la exactitud del kilogramo.
Finalmente en 1996 al contar con la infraestructura y
el conocimiento pleno de las técnicas de pesaje se
transfiere la unidad de masa, el kilogramo no. 21 a
patrones de masa de acero inoxidable.

Transferir la unidad de masa implica conocer el
comportamiento de la balanza utilizada como medio
de transferencia, conocer los efectos de las
magnitudes de influencia durante las comparaciones

y sobre todo poner en préactica el conocimiento de las
técnicas de pesaje de gran exactitud.

Un afio después de haberse realizado la primera
transferencia de masa en México, el Cenam es
invitado a participar por primera vez en una
comparacion internacional de patrones de masa de 1
kilogramo, en la cual participan 14 paises. En este

evento, el Cenam obtiene resultados muy
satisfactorios y logra que su trazabilidad sea
reconocida por todos aquellos paises que

participaron en la comparacion, ademas obtiene el
reconocimiento mutuo de los paises del bloque al que
pertenece (Canada y Estados Unidos).

En este trabajo se da a conocer la interelacion que
existe entre el equipo de medicion, el método y el
procedimiento utilizado para transferir la exactitud de
la unidad de masa del patron nacional al siguiente
nivel de incertidumbre, al comparar el kilogramo de
platino iridio con patrones de acero inoxidable y
darles a estos su justo valor correspondiente.

SISTEMA DE MEDICION
EQUIPO

Descripcion del patron nacional de masa

El kilogramo No. 21 es un cilindro de 39 mm de altura
e igual didmetro, fabricado de una aleacién de 90%
de platino y 10% de iridio, ha sido verificado en tres
ocaciones desde su adquisicién con el kilogramo
internacional [3] como se indica en la tabla 1.
Actualmente su valor de masa es de 1 kg + 0,068 mg,
tiene un volumen de 46,402 7 cm® a una temperatura



de 0°C y su coeficiente de expansion térmico es
determinado de acuerdo a la expresion:

a = (25,869 + 0,005 65 tgo) x 10° °C™* [4].
Es sorprendente saber que este kilogramo ha sido
uno de los mas estables del mundo y que después de

mas de un siglo desde su adquisicién, su valor de
masa solo ha cambiando en 5 ng.

Tabla 1

Tabla 2

Patrones de acero inoxidable

Descripcion Volumen Incerngumbre
(k=1)
LPN-00-02 125,426 4 cm® 0,000 8
LPN-00-05 125,436 0 cm?® 0,008 0
LPN-00-07 125,427 3 cm?® 0,000 5

Verificacion del kilogramo No. 21

Periodo de valor de masa Incertidumbre
Verificacion (k=1)
Asignacion
(1889) 1kg+0,063mg | = 0,0020 mg
12 (1890-1913) | 1 kg + 0,061 mg | + 0,002 0 mg
2 (1948-1954) | 1 kg +0,063 mg | + 0,002 0 mg
3 (1988-1992) | 1 kg +0,068 mg | + 0,002 3 mg

Balanza

Para determinar el valor de masa de los patrones se
utiliza la conocida balanza HK 1000 MC, con alcance
maximo de medicion de 1 kg y resolucién de 1 ng. La
balanza cuenta con un carrusel de pesaje en donde
es posible colocar 4 patrones de masa para realizar
la comparacién entre ellos. La desviacion estandar
del equipo es del orden de 2 ng.

Antes de realizar las comparaciones entre el
kilogramo No. 21 y los patrones de acero inoxidable,
se determina la sensibilidad de la balanza mediante
la calibracion de la escala electrénica (100 mg),
utilizando pesas de sensibilidad para conocer el valor
de la division real de la misma.

Patrones de acero inoxidable

Tres kilogramos de acero inoxidable son utilizados
junto con el prototipo No. 21. Estos patrones son
identificados como LPN-00-02, LPN-00-05 y LPN-00-
07. El valor de su volumen a 20 °C y su incertidumbre
de medicion se indican en la tabla 2. El coeficiente
de expansion térmico a 20 °C es 48x10° °C' y la
posicion axial del centro de gravedad tomando su
base como referencia es de 36 cm aproximadamente.
No se informa la incertidumbre asociada a estos
valores porgque no se toma en cuenta en el modelo de
comparacion por ser tan pequefia.

Densidad del aire

La densidad del aire es medida en el laboratorio de
manera indirecta, lo cual significa que se evalla
mediante parametros ambientales y estos se
combinan en la férmula para la determinacion de la
masa volumica del aire himedo del CIPM/81-91 [5].
El equipo para monitorear los parametros
ambientales, se menciona a continuacion:

Temperatura ambiente:

Termdémetro patron de resistencia de platino
calibrado en los puntos fijos del agua y galio de
acuerdo a la Escala Internacional de Temperatura de
1990. Los valores de resistencia son medidos con
puentes de resistencia de corriente alterna de alta
exactitud con corriente de 1 mA. EIl puente opera con
un resistor de referencia externo de 100 W nominal
gue se encuentra a temperatura controlada de 36 °C.
El sensor de temperatura se encuentra dentro de
la camara de pesaje de la balanza. La
incertidumbre de medicién es de 2 mK con un nivel
de confianza de 2s.

Presion barométrica:

Barometro con alcance de medicion de 101 000 Pa
(absolutos), clase de exactitud 0,01 ET. vy
resolucion de 1 Pa. El equipo es calibrado con una
balanza de presién con alcance de medicion de 175
kPa. El sensor de presion se encuentra dentro de la
camara corta aires de la balanza, a la misma altura
donde se localiza el carrusel de la balanza. La
incertidumbre de medicién es de 4 Pa con un nivel
de confianza de 2s.

Temperatura de punto de rocio:
Medidor de punto de rocio con intervalo de medicion
de -10,4 °C a 21,0 °C. El sensor del medidor se
encuentra colocado cerca de la cAmara de pesaje de
la balanza. La incertidumbre de medicion es 0,2 °C
con un nivel de confianza de 2s.

Contenido de diéxido de carbono:
Este gas se evalla por medio de un analizador de
gases (fotdmetro industrial no dispersivo). La fraccion




molar de CO, en el laboratorio es de
aproximadamente 400x10° con una incertidumbre
estandar de 50x10°®.

Los equipos se encuentran direccionados a una
computadora, los datos se registran y almacenan
cada 5 segundos durante el tiempo en el que se
realiza la comparacion. El equipo es crucial para
determinar la densidad del aire y su incertidumbre de
medicion.

ESQUEMA DE COMPARACION ADOPTADO

Los patrones de masa de acero inoxidable se lavan y
limpian de acuerdo a un procedimiento establecido
previamente [6]. El tiempo de estabilizacion de los
patrones después de la limpieza es de 7 a 10 dias si
se lavan con alcohol y de 4 a 6 dias si se lavan con
agua destilada [7]. Después de la limpieza y
transcurrido el periodo de ambientacion, el kilogramo
No. 21 y los patrones de acero inoxidable se
aclimatan durante 3 dias dentro de la camara de
pesaje y sobre el carrusel de la balanza.

Se realizan 6 comparaciones por cada ensayo. Cada
comparacion implica realizar 21 pesadas por el
procedimiento ABABA. Estas mediciones se
registran y almacenan en una base de datos. Las
comparaciones son semejantes a una comparacion
de rutina realizada Unicamente con patrones de 1
kilogramo de acero inoxidable.

Gracias al programa de la balanza es posible realizar
y registrar la comparacion de pesada con 4 pesas de
manera completamente automatica: k21, patron 1,
patron 2, patron 3. El programa registra 6 diferencias
de masa entre las pesadas de la forma siguiente:

K21 -P1 k21 — P2 k21 — P3
P1-P2 P1-P3
P2 - P3
Donde:
k21 kilogramo No. 21
P1, P2, P3 patrones de acero inoxidable

Los ensayos se realizan después de media noche,
momento en el que se presentan las mejores
condiciones ambientales en el laboratorio, ademas de
la ausencia de ruido y vibraciones.

Se prueban 4 posiciones de colocacion diferentes
para los patrones de masa. En cada posicién se
realizan varios ensayos con el fin de evaluar los
efectos de posicion y orientacion de los mismos
sobre el carrusel de la balanza. Detalles de las
posiciones se muestran en la tabla 3.

Tabla 3

Colocacion de los patrones de masa

Posicién sobre el
carrusel de labalanza| 1 2 3 4
K211 p1 | p2 | P3
Patrones p3 | K21 | p1 | P2
P2 | 3 | K| p1
p1 | P2 | p3 | k2!

DETERMINACION DEL VALOR DE MASA

El valor de masa de los patrones se determina de
acuerdo a un modelo general:

my =mp +1 5V - Vo) + 1t - 20y - Veap) - ?Qﬁ_@—g\hx - b)Y

g gthg
Donde:
myx = masa del patron LPN-00-0X;
mp = masa del kilogramo No. 21,
M= densidad del aire durante la calibracion del

patron LPN-00-0X ;
Vx =  volumen del patréon LPN-00-0X a 20° C;

Vp =  volumen del kilogramo No. 21;

t= temperatura en la balanza durante la
calibracién del patron LPN-00-0X;

ax= coeficiente de expansion cubico del patrén
LPN-00-0X;

ap= coeficiente de expansién cubico del
kilogramo No. 21;

m, = valor nominal del patron LPN-00-0X;

g= aceleracién de la gravedad en la balanza

durante la calibracion;
flg/Th= gradiente de la aceleracion de la gravedad;
hx

posicion axial del centro de gravedad del
patron LPN-00-0X sobre su base;

hp =  posicion axial del centro de gravedad del
kilogramo No. 21 sobre su base;
Y = diferencia de pesadas registrada por la

balanza entre el
kilogramo No.21;

patron LPN-00-0X vy el



ANALISIS DE DATOS Y EVALUACION DE LA
INCERTIDUMBRE DE MEDICION

Cada uno de los ensayos es corregido por la
sensibilidad de la balanza, el empuje del aire y la
diferencia en altura del centro de gravedad de los
patrones involucrados. El valor de masa y su
incertidumbre de medicion de cada uno de los
patrones se obtiene por una técnica de estimacion de
Varianza Minima [8, 9], de acuerdo a las ecuaciones:

By = by + (X X +R) X (Y - Xb,)

y
Cov =(X'f !X +R 1)
Donde
bym = es una matriz vector (nx1) que indica la
estimacion de los parametros;
bo= es una matriz vector (nx1) que indica los
valores de masa esperados;
X = es una matriz (mxn), que corresponde a la
combinacion de los patrones de masa;
()'= significa la transpuesta de una matriz;
f= es el valor esperado de los errores;
= es el valor de la referencia, kilogramo No. 21;
()* = Significa la inversa de una matriz;
= es la diferencia de pesadas corregida por la
sensibilidad de la balanza;
RESULTADOS

Correccién debida a la sensibilidad de la balanza

Los valores de las diferencias de masa entre el
kilogramo No. 21 y el patrén de acero inoxidable se
corrigen por el valor de la sensibilidad de la balanza
determinado en la calibracion de la escala electrénica
de la misma.

Correccidn por empuje del aire

El valor de la densidad del aire es determinado de
acuerdo a la formula del CIPM/81-91. Los parametros
ambientales requeridos para  realizar las
comparaciones se indica en la tabla 4. El valor de la
densidad del aire en este intervalo de trabajo es
aproximadamente de 96x10° kg/m® con una
incertidumbre de medicién de 2x10™ kg/m3.

Tabla 4

Parametros ambientales en calibracion

Temperatura ambiente 20°C+0,3°C

Presién barométrica 80 000 Pa + 200 Pa

Temperatura de

punto de rocio 8°C+2°C

Contenido de CO, 400x10° + 50x10°®

Correccion debida a la gravedad local

Se realiza una correccion por la aceleracion de la
gravedad debido a que los centros de gravedad de
los patrones involucrados en las comparaciones no
se encuentran a la misma altitud cuando son
colocados sobre el carrusel de la balanza. Esta
correccién en comparaciones de patrones de platino
iridio con patrones de acero inoxidable es del orden
de 5 ng [8]. Aunque es pequefia, es indispensable
tomarla en cuenta en una calibracion de alta
exactitud. El valor del gradiente de la aceleracion de
la gravedad se considera en esta correccion.

Correccién por adsorcién

Debido a que las comparaciones son realizadas en el
mismo ambiente, no es necesario realizar alguna
correccién por humedad.

Correccién debida a la presion atmosférica

La balanza HK 1000 MC desafortunadamente no se
comporta de manera ideal, por lo que el método de
comparacion para determinar el valor de masa de los
patrones desconocidos debe ser cambiado por un
algoritmo simple.

Debido a que la camara de la balanza no estéa sellada
herméticamente, los cambios en presion barométrica
afectan su equilibrio durante el proceso de
comparacion. Para eliminar este efecto es necesario
corregir cada una de las diferencias de masa
indicadas por la balanza por un valor de presion
barométrica promedio como se indica en la referencia
[9]. En comparaciones de patrones de platino iridio
con patrones de acero inoxidable esta correccion es
del orden de 20 ng.

Correccién por posicion de los patrones

Es necesario realiza un andlisis de varianza para
evaluar la influencia de los efectos de posicion de los
patrones en el carrusel de la balanza y de la
orientacion de los mismos. Es posible que estos
efectos sean disimulados por los intervalos




comparativamente “grandes” de los parametros
ambientales. Sin embargo, mientras no se tenga
idea de su magnitud es conveniente considerarlos.

La incertidumbre de medicion de los valores de masa
encontrados se evalla por medio de una matriz de
covarianza de los estimados, esto es, el valor de las
diferencias de masa corregidas y la covarianza del
patron de referencia de acuerdo a como se describe
en la referencia [9].

En la tabla 5 se indican los valores de masa y su
incertidumbre de medicién para los patrones de acero
inoxidable al ser comparados directamente con el

kilogramo No. 21 y después de realizar las
correcciones indicadas anteriormente.
Patrones de masa
Descripcion Valor de masa Incezﬂgtlj;n bre
LPN-00-02 1 kg + 0,559 mg + 0,012 mg
LPN-00-05 1 kg + 0,610 mg + 0,020 mg
LPN-00-07 1 kg + 0,436 mg + 0,020 mg

Por otro lado, es conveniente mencionar que la
reproducibilidad tipica para el método de medicion
empleado es del orden de 12 ng al comparar
patrones de masa de 1 kg.

CONCLUSIONES

Se determinan los valores de masa de los patrones
de acero inoxidable directamente con el kilogramo
No. 21 con muy buena exactitud, conociendo los
valores de las diferencias en masa entre el patrén de
referencia y los patrones de masa desconocidos. La
diferencia en masa obtenida entre los patrones es
una herramienta de diagnostico valuable que
depende sensiblemente de la trazabilidad hacia el
prototipo internacional.

Es importante lavar y limpiar los patrones de masa de
acero inoxidable adecuadamente y dejarlos
ambientar después de su limpieza con el fin de
garantizar su estabilidad durante el proceso de
comparacion.

Con el método y el procedimiento descrito en este
documento conocemos la reproducibilidad del
comparador de masas utilizado en las mediciones y
la reproducibilidad de todo el sistema de medicion..

La comprobacion de los valores de masa de los
patrones de acero inoxidable es el resultado de las
comparaciones internacionales en las que se ha
participado, con resultados muy satisfactorios lo que

significa que el afiejo patron de platino iridio nos ha
permitido utilizar sus cualidades.

Concluimos en este trabajo que es necesario mejorar
las técnicas de pesaje de gran exactitud empleadas y
mejorar el control de los parametros ambientales
durante el proceso de comparacibn ya que
constituyen una fuente de incertidumbre de elevada
importancia.
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