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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.

E I |l ema de este Simposio fue fAMetrolog2a para
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

Stéphane Solve”, Regis Chayramy”, Michitaka Maruyama?, Chiharu Urano and Nobu-hisa Kaneko*
* Bureau International des Poids et Mesures (BIPM), Pavillon de Breteuil, F-92312 Sévres Cedex, France
A National Metrology Institute of Japan (NMIJ), AIST, 1-1-1, Umezono, Tsukuba 305-8563, Japan
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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

ISBN 978-607-97187-8-7

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 | eakage
resistance is 20 Y .

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

resi st

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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o

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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Calle Las Camelias 815, San Isidro, Lima - Peru
(511) 6408820 anexo 1512, hdiaz@inacal.gob.pe

permiten medir | a velocidad de
a gue padselno se contaba con un sistema o equipamiento a
desarroll - un sistema de medici-n de frecuencias para p:
una incertidumbre de medOHZ/-Hhz mejor o igual gue 0,1

Resumen:Los estroboscopi os

1. INTRODUCCION

La etapa de acondicionamiento de sefial consta de
Los estroboscopios o lamparas estroboscopicas se unaresistenciade 10 Y y un comparado
utilizan principalmente para tener vistas instantaneas Con la resistencia se acondiciona la sefial de

(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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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

luz del : I

estroboscopio

1
ACONDICIONAMIENTO ' L
DE SENAL —>

RECEPCION DE
IMPULSOS DELUZ | — P>
! Sefial
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
vitualA SI M Ti me Net wor ko
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

ISBN 978-607-97187-8-7

frecuencias en términos de la raiz de la varianza de
Allan (s(t)) [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
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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 uHz/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
bet ween the probeobs
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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senso

Temp Isothermgl Non—lsothermal
-C) 3.9 87 14 3.9 871 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
@nternaﬁiogal %ysﬁeén of (EJ itsV or %I) )\l/verebmdaipt%ingdm
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.

Memorias del Simposio Metrologia 2016



Simposio de Metrologia 2016

19 al 23 de Septiembre de 2016

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 [/ « 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 1.998 551 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 KUL
del Cd es de 23.17 keV. Para la linea de Mo KU la
energia necesaria es de 17.52 keV, puede excitarse
la linea espectral LU (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 Uexpandida U Relativa
Cr 11.68 0.479 4.10
Mn 3.73 0.299 8.03
Ni 4.49 0.207 4.61
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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AMPLIACION DEL INTERVALO DE TRABAJO DEL PATRON PRIMARIO
DE FLUJO RADIANTE
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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 MW 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 l a unidad del
este instrumento se calibra usualmente a una
longitud de onda de referencia | = 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 (t) y la absorbancia de la
cavidad (a), de tal forma que el flujo radiante (F) es;

30 (1)
5 T2

donde DPe= 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 J , empleando la relacion a = 1 -
} [3]. La medicion 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

w a erhpled ufa egfdra de intégjacioy, ungpatidn blareaslyi o

un fotodetector [3].

El método consiste basicamente en la comparacién
de la reflectancia difusa del patron y la cavidad del
radibmetro medida con un fotodetector de area

adecuada. La reflectancia de la cavidad ” esta dada
por la siguiente ecuacion:

VIV @
N Y C%—

Donde " es la reflectancia del patron, Ss sefial del
fotodetector al colocar el patron, Sc sefial del
fotodetector al colocar la cavidad, So sefal 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]:

y
V.

2 3)

Donde Y sefial del detector de trampa cuando la luz
es transmitida por la ventana y "Y 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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10

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
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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
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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 nw 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 = Ppatrén (1)
I:’prueba
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

ptica (MPOG6s)
directa entre las mediciones realizadas con el patréon
y el detector bajo calibracién, obteniendo un factor de

t a ncbmp&racions e

DISCUSION
basa en | a
Al comparar el factor de correccibn a 633 nm
(FC:1.012 2) y los factores de correccion obtenidos a

4.

correccién de acuerdo a la siguiente ecuacién [3]: 1 550 nm y 1 610 nm del detector piroeléctrico se

P P observa un comportamiento espectralmente lineal ya
FCyppp = 220N monito? (2)  que el valor es practicamente el mismo. Las
Ppruebacpmonitol pequefias diferencias encontradas entre ellos estan
Donde: cubiertas por sus incertidumbres. Esta situacion
FCwpo:  factor de correccion del MPO permitira ampliar las capacidades de medicion del
Ppaven:  medicion del detector patron detector no solo en los puntos medidos sino también
Prusba:  medicion del MPO bajo calibracion a longitudes de onda cercanas a estos puntos.
Pmonitor1:  medicién del detector de monitoreo cuando
Ppatron €S leida . ., . .
Pmonitorz:  medicion del detector de monitoreo cuando La calibracion 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
Igterbdignd%l geor%e;or manera a la demanda actual y
las necesidades del pais.

Pprueba es leida

El sistema implementado se muestra en la figura 2

de

Fig.2.Si st ema

3. RESULTADOS

5. CONCLUSIONES

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.

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
Tabla. 1. Resultado de la calibracion del piroeléctrico.

potencia 6éptica al disminuir la incertidumbre de

Longitud de onda Factor de Incertidumbre relativa ; P R
e Correccion (FC) expandida (k=2.02) me,dlda. Esta mejora pugde ser utlllgada no solo. en
1550 nm 10128 0.25 el area de_ las telecomunlpaglones sino en be_neflcw
TeioTm 101 025 de otro_s S|s_t<,amas de mgdmon como IQ e;}el sistema
de calibracion de medidores de radiacion solar a

través de la confirmacion de la linealidad espectral de

Tabla. 2. Presupuesto de incertidumbre en la calibracion detectores piroeléctricos.

del piroeléctrico.

Fuente Tipo/Distribucion |Incert Estandar| Coef  Sens ""id::“:”e' Contribucién REFERENC| AS
Rep./reproducibilidadfc
entrado /Normal k= - adim - . ~
Trans:nitancia 2}:ormalk=1 Zi:E-E: 133&33 adim zi:E-E: [l] M " . L ) p e z 1 . ’W.' S C h mi d 1 n C a | |
Absorbancia 8/Normal k=1 1.00E-04 1.00E+00 adim 1.00E-04 Med|dores De Potenc|a Opnca Ut|||zados En
Resolucién (Pre) B/Rectangular k=1 7.07E-10 1.00E+04 1w 7.07E-06 . - ~ - N
Medicion radiometro nuriﬁ\ 3.34E-08 1.00E+04 /W 3.35E-04 SI S t e ma S D e F | b r a C p t | C a O 1] F
Medicion Piroeléctrico |  8/Normal k=2 9.51E-08 1.00E404 1/W 9.52E-04 CNM_MFO_PT_OO:;] CENAM, 2000
u 1.26E-03 . . . . .
v 250503 [2] International Commission of lllumination,
) i * p2s0% ASpectr al Responsivity Me
A continuacién se muestran los resultados de la Detector s Radi ometers and |
calibracion del medidor de potencia de InGaAs. 202:2011
Tabla. 3. Resultado de la calibracion del MPO. B] Subcommittee 86A, fAOptical |
Longitud de onda Factor de Incertidumbre relativa of fibre-opt i c power meter so,
nominal | Correccién (FC) expandida (k=2.02) 61315:2005, International Electrotechnical
1550 nm 0.9831 0.22 Commission, Geneva, Switzerland, (2005).
1610 nm 0.9881 0.33
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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
Tel: (442) 2 11 05 00, mlopez@cenam.mx, jtorres@cenam.mx, jaranzol@cenam.mx

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).

0 (1)
Donde:

O Fuerza, generalmente expresada en newton
(N)

Area, expresada en metros (m)

Presion, expresada en el sistema internacional
de unidades como pascal (Pa).

0
0

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

13

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.
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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

Edgar A. Manriquez, Jorge C. Torres, Jesus Aranzolo
Centro Nacional de Metrologia. km 4.5 Carretera a los Cués, El Marqués, Querétaro, México
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 pisténi 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).

)
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Donde:

a masaen (kg)

"Q aceleracion gravitacional en (m/s?)
0 éareaen(m?)

0 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
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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
de25Y; el 0533 para el Sn
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(Tyo) @
R(273.16K)
Determinamos la reproducibilidad en el punto triple
del agua de la siguiente manera [1]:
dT
DT« =DR* —— 2
i iR @)
Dénde: DRes diferencia en las mediciones en el
punto triple del agua con respecto a la primera
medicién efectuada.
dT _@ dwg *
=7 * — 3 3
dR ™ dTH ®)

W(Tgp) =

Donde: (l—\_/l_ves la derivada con respecto a Teode 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.

hornos y bafios, en el caso del Sh e In hasta 7y 8
horas respectivamente y en el caso del Ga 'y el Hg se
logré extender las mesetas hasta 12 y 10 horas

Para el galio se obtuvieron inicialmente mesetas de respectivamente.

8 horas de duracion.

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 OY/Y, seg¥%n | as
| fabricante, a las lecturas de resistencia; esto se ve

} claramente en la dispersion de los datos graficados.

I Para eliminar errores ocasionados principalmente

} por la corriente de operacién que se aplica a los
|
|

Punto de fusion del Galio

1.11819 —

111817 I I
ﬁs mK|

1.11815 ——

1.11809 ! ! SiHbras

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.

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.

5. CONCLUSIONES
Reproducibilidad del In

109708 Con el inicio de las mediciones en puntos fijos, nos
1609707 -+ ‘ queda el compromiso de seguir trabajando en busca
PR " de poder desarrollar el método de medicion,
TP— ‘ . contemplando ampliar el rango de los puntos;
o Hoa‘mk trabajar mas con el lector para lograr una mejor
® noooros ‘ configuracion del mismo, utilizando resistores
1609709 ‘ e externos mas estables; seguir trabajando en el ajuste
1609702 . - | ‘ de los medios de mantenimiento; aplicar de manera
correcta las correcciones a los valores obtenidos y

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.

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.

Reproducibilidad del Ga

1.1181190

1.1181185

1.1181180

REFERENCIAS

1.1181175

1.1181170

W del Ga

[l oaspc | [1] H. Preston i Thomas, AThe I nterr
— ' Temperature Scale of 1990 (ITS-90) o,
B Metrologia, vol. 27, pag. 3-10, 1990.
s 1 1 | T 2] R. Ortega, ADesing, Contruc

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.

Cel | [

Mercury Triple Point
AIP Conf. Proc., vol. 1552, pag. 232-236, 2013.

4. DISCUSION

Se logré extender la duracion de las mesetas en las
realizaciones luego de ajustar los gradientes de los
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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.

U 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.

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

U Liquido de trabajo: agua.

U Intervalo de medida de presion manométrica de
0.16 MPa a 1 MPa.

0 Material en contacto con el
inoxidable.

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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