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Resumen: Utilizando materiales de referencia certificados de viscosidad conocida, se determina la constante
(factor F) para una combinacion husillo/velocidad seleccionada del viscosimetro Brookfield. La estimacion de la
incertidumbre en la determinacion del factor F (durante la calibracién del viscosimetro), se desarrolla siguiendo
el método propuesto por la Guide to the Expression of Uncertainty in Measurement (GUM). Se presentan las
fuentes de incertidumbre que intervienen en la calibracion, usando como herramienta para la organizacion de
las fuentes de incertidumbre el llamado diagrama de arbol. Se expone la cuantificacion y reduccion de las
fuentes para llevar a cabo la combinacion de las mismas. Se discuten los resultados.

INTRODUCCION

Los viscosimetros Brookfield son utilizados
frecuentemente para realizar mediciones de
viscosidad de una variedad de materiales con
comportamiento  Newtoniano y no-Newtoniano.
Debido a la importancia de tales mediciones en
muchos campos de la industria, existe la necesidad
de incluir las mediciones con viscosimetros Brookfield
en los sistemas de aseguramiento de calidad. Esto
requiere que las mediciones sean trazables a
patrones nacionales, lo cual necesariamente
involucra la calibracibn de instrumentos y la
declaracion de su incertidumbre.

Es una practica comin entre la mayoria de los
usuarios de viscosimetros Brookfield efectuar la
verificacion  del viscosimetro, sin hacer la
determinacion del valor del factor F para cada
combinacion husillo/velocidad, que es propiamente
lo que se hace en la calibracién.

Un grupo menor de usuarios que realiza la
calibracion calculando el valor de los factores F se
enfrenta con el problema de estimar la incertidumbre
de medicién teniendo un modelo matematico que no
incluye explicitamente la temperatura y por lo tanto
no representa su influencia en la viscosidad.

La intencién de este trabajo es presentar un método
practico para la calibracion de viscosimetros
Brookfield y para la estimacion de la incertidumbre
del factor F.

La estimacién de incertidumbre se basa en el método
propuesto por la Guide to the Expression of
Uncertainty in Measurement (GUM) [1] [2].

CALIBRACION

Los viscosimetros Brookfield determinan la
viscosidad de fluidos midiendo la fuerza necesaria

para hacer girar un elemento inmerso (husillo) en el
fluido de prueba. El husillo gira por la accion de un
motor sincrono a través de un resorte calibrado. La
deformacion del resorte se observa en un indicador
analdgico, siendo la deformacién proporcional a la
viscosidad del fluido. La calibracion de los
viscosimetros Brookfield incluye la determinacién del
factor F, definido por la ecuacion (1)
h

F=im ®

R

donde Ly es la lectura de viscosidad dinamica en el
viscosimetro cuando se usa un liquido de referencia
a una velocidad, husillo y tamafio de muestra
determinados.

El factor F es una constante para cada combinacion
husillo/velocidad del viscosimetro que se utiliza. Para
una combinacion husillo/velocidad 1/50, la
calibracion de un viscosimetro Brookfield modelo RV,
se llevo a cabo utilizando el liquido de referencia 710-
10 con un valor de viscosidad dindmica certificado
por el CENAM de 111,141 mPa:-s.

La magnitud de influencia mas importante en esta
calibracion es la temperatura T, que tiene una
relacién directa con la viscosidad del liquido de
referencia. Un aumento de temperatura resulta en
una disminucion de la viscosidad y viceversa. Este
cambio de la viscosidad Dhr estda dado por la
siguiente relacion:

Dh, = -h,xXU,xDT 2
donde DT es la diferencia que pudiera existir entre la
temperatura durante la calibracién y la temperatura

nominal de certificacion del liquido de referencia
declarada en el certificado (si durante la calibracion



del husillo, el liquido se mantiene estable a 25,0 °C y
el liquido de referencia esta certificado a 25,0 °C; DT
=0. DT no debe ser mayor de 0,5 °C), y Ug es el
coeficiente de temperatura de la viscosidad del
liquido de referencia:

1 dh
U = - — xR 3
R h, dT G)

Con estas relaciones, la viscosidad a la temperatura
durante la calibracién se determina por:

hR = hMR-hMR>UR>DT (4)

Donde hyr es la viscosidad a la temperatura de
referencia.

El factor F a la temperatura de referencia es
considerado como el mensurando.

Considerando las variaciones de temperatura durante
la calibracion o una diferencia entre la temperatura de
calibracién y la temperatura nominal de certificacion
del liquido de referencia, se obtiene finalmente la
siguiente expresioén para el mensurando F:

- Nye Y, XOT

h
F=F, L, D7) =— L, (5)

IDENTIFICACION Y ORGANIZACION DE LAS
FUENTES DE INCERTIDUMBRE

Liquido de Referencia:

La informacién relevante sobre el liquido de
referencia se encuentra en el certificado de
calibracion. La fuente de incertidumbre relacionada
con el liquido de referencia es:

a) Incertidumbre de hygr

Lectura:

Para las lecturas que se obtienen con el viscosimetro

Brookfield, las fuentes de incertidumbre son:

a) Repetibilidad de las mediciones:
Variaciones causadas por la habilidad del
metrélogo en la toma de lecturas, y por
fluctuaciones de la temperatura.

b) Resolucion del viscosimetro Brookfield.

Temperatura:

La temperatura del fluido a la que se mide la
viscosidad se controla por medio de un bafio
termostatico. El bafio fue caracterizado anteriormente
respecto a la estabilidad de la temperatura [3]. Las
fuentes de incertidumbre relacionadas con efectos de
temperatura son:

a) Resolucion del termdmetro utilizado.

b) Calibracion del termometro.

c) Estabilidad y variaciones espaciales de la

temperatura en el bafio termostatico.

El diagrama de &rbol de la figura 1 muestra la
relacion de las fuentes de incertidumbre con el
mensurando e indica las posibles correlaciones que
pueden existir entre diferentes fuentes de

incertidumbre.
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Figura 1. Diagrama de arbol de las fuentes de
incertidumbre en la determinacién del factor F
para un viscosimetro Brookfield

CUANTIFICACION Y REDUCCION

Liquido de Referencia:

El certificado de calibracién indica para hyg una
incertidumbre de 0,422 mPa-s con k = 2, por lo tanto,
el valor de la incertidumbre estandar es:

0,422mPa-s

uh,.) = =0211mPa-s (6)

El nimero de grados de libertad se considera infinito.



Lectura:
a) Repetibilidad de las mediciones:

Se tomaron cinco lecturas consecutivas para obtener
Lr de acuerdo a los datos de la tabla 1.

1|2 ]3] 4|5 |La=tsL

Li |55,5 (56,0 [55,0 [55,5 56,0 | 55,6

Tabla 1. Lecturas obtenidas con el viscosimetro
Brookfield y el liquido 710-10 en la calibracion de
la combinacién husillo/velocidad 1/50.

La incertidumbre estandar por repetibilidad se obtiene
calculando la desviacion estandar experimental de la
media:

S(x, - X)?

i1 (7)

u=—
Jn

) = XA Ly =087

u(L,,..,) = 0187 unidades de lectura (u de L).

R.,rep

El nimero de grados de libertad es 4.

b) Resolucion del viscosimetro:

La resolucion del viscosimetro es de 0,5 u de L. La
incertidumbre estandar se calcula con base en una
distribucion rectangular:

=05 _ 0144 udeL (8)

u(LR,res) - '\/E

El nimero de grados de libertad se considera infinito.
Es conveniente notar que la contribucion por
repetibilidad es mas alta que la debida a la
resolucion.

Medicidn y desviacion de la temperatura
a) Resolucion del termémetro
La resolucién del termometro digital es de 0,1 K. La

incertidumbre estandar se calcula en base de una
distribucion rectangular:

01K

u(T.,) :ﬁ

El nimero de grados de libertad se considera infinito.

= 0029 K 9)

b) Calibracién del termometro

El certificado de calibracién del termémetro indica
una incertidumbre de 0,02 K con k = 2. Por lo tanto, la
incertidumbre estandar es:

=001K (10)

002K
u(-rcal) = T

El nimero de grados de libertad se considera infinito.

c) Estabilidad y variaciones espaciales de la
temperatura en el bafio termostatico

Por medio de la caracterizacion [3] se determiné que
las variaciones de la temperatura del bafio
termostatico estan dentro de un intervalo de + 0,2 K.
Por desconocer la distribucién real, se supone una
distribucion rectangular y se obtiene para la
incertidumbre estandar:

4

U(T)ﬁ

El nimero de grados de libertad se considera infinito.

0115K (11)

COMBINACION

Para poder obtener las diferentes contribuciones a la
incertidumbre combinada, se calcula primero el
coeficiente de sensibilidad c, de cada fuente x
mediante la ecuacion (5):

hyr - hyr U g XDT

F =
LR

Los valores de las magnitudes relevantes son:

hvr =111,141 mPa-s a 25 °C (del certificado del
liquido de referencia.)

Ur = 0,0527-1/K a 25 °C (del certificado del
liquido de referencia)

Lr = 55,6 u de L (mediciones realizadas, ver
tabla 1)

DT =0 K (La calibracion se realiza a 25,0 °C)

Liquido de Referencia:

¢, = =200 - 2 2 180x0% udel)® (12)
ﬂhMR LR LR

(puesto que DT = 0)

Lectura:

Las dos fuentes de incertidumbre relacionadas con la
lectura del viscosimetro (repetibilidad y resolucién)
tienen el mismo factor de sensibilidad:



F h Pa-
c = ﬂ_ =- "gR =. &60){]_02 m—asz (13)
L, Ly (udel)
Temperatura:

Igual que en el caso de la lectura, las tres fuentes de
incertidumbre relacionadas con la temperatura
(resolucion y calibracidn del termdmetro y estabilidad
de temperatura en el bafio) tienen el mismo factor de
sensibilidad:

¢ =M _ Ml gqg5_MPAS gy
DT L, (udeL) XK

La contribucion de cada fuente de incertidumbre se
obtiene finalmente multiplicando su respectivo factor
de sensibilidad con su incertidumbre estandar (ver
tabla 2).

u; (y) =¢ xu(x;) (15)

La incertidumbre combinada de F se obtiene por la
suma cuadratica de las contribuciones individuales
asumiendo que las fuentes estdn débilmente
correlacionadas:

_ [’T~. 2 _ . mPa-s
u, = /ai_[ci u(x,)f =156x0 el (16)

Aplicando la recomendacién de la GUM [2] se
calculan 49 grados efectivos de libertad, que
corresponden a un valor de la funcion t de Student de
2,05 para un nivel de confianza de 95%
aproximadamente.

RESULTADOS

Factor F

El factor F del viscosimetro se calcula sustituyendo
los valores de hyr , Ur, Lr ¥ DT en la ecuacion (5),
resultando:

F =1,999 mPa:-s/(u de L)

Incertidumbre expandida

La incertidumbre expandida para un nivel de
confianza de alrededor de 95 % se obtiene

multiplicando la incertidumbre combinada con el
factor de cobertura k = 2,05:

mPa-s

U =k»>, =0,03198
udelL

Informe del Resultado

finalmente el resultado de la calibracion se puede
representar de la siguiente manera:

F=(1,999 £ 0,032) mPa's/(udelL) con k=2

DISCUSION

En la tabla 2, el calculo numérico se presenta como
la contribucion total de todas las fuentes de
incertidumbre relacionadas con la medicion de la
lectura Lg, con la temperatura T, y con el material de
referencia h yr. Como manera alterna, evidentemente
equivalente al esquema anterior, la incertidumbre
combinada se obtiene mediante la suma de las tres
contribuciones, la lectura Lg, la temperatura T y la
viscosidad del liquido de referencia hyr de manera
integrada (ver Tabla 3). La ventaja es la mejor
visualizacion por la separacién de las contribuciones
de cada magnitud.

En el presupuesto de incertidumbres (tablas 2 y 3) se
observa a la estabilidad de la temperatura como la
fuente de mayor contribucién a la incertidumbre en la
calibracion del viscosimetro Bookfield. La segunda
fuente de mayor contribuciébn se observa en la
repetibilidad. Si se quisiera reducir la incertidumbre
de calibracion, se deberia mejorar la estabilidad de la
temperatura en el bafio y/o aumentar el nimero de
mediciones de lectura.

CONCLUSIONES

Se presenta el método para la calibracién de
viscosimetros Brookfield con materiales de referencia
certificados.

Se muestra la estimacion de la incertidumbre en la
determinacion del factor F a una temperatura de
referencia para un husillo y una velocidad fijos
usando el método de la GUM [2]. Se ejemplifica el
calculo numérico con datos obtenidos en el
laboratorio. Se expresa la incertidumbre como una
incertidumbre expandida con el factor de cobertura
correspondiente a 49 grados efectivos de libertad.

Se encuentra que la temperatura es la fuente que
aporta la mayor contribucion a la incertidumbre.

Debe hacerse énfasis en que para aplicar la
estimacion de incertidumbre mostrada a una
calibracion particular, deben tomarse en cuenta los
resultados de medicidn, certificados de calibracion y
especificaciones de los equipos que se utilicen en tal
calibracion.
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N Magnitud de Yalor Fuente de | Incertidumbr Tipo, Incertidum Coeficiente de Contribucion
entrada X; Fuente | estimado | informacion e original | Distribucio bre sensibilidad
de incertidumbre X% n estandar G yin
)
1 |Material de 111,141 Cettificado de | 0.4 22mPas B 0,211 mBas| 180402 1udel | 03810 mPasgiude L
Referencia vy mPas calibracian natrEl, k=2
2 |Lecturaflp 55,6 (udel)
2| Repetibilidad Mediciones 0187 udel A 0187 udel | -360102mPasiu | 067102 mPasiude L
repetidas nommal, k=1 de L2
2h | Resolucion Escala 0,5udel B, 0744ude L | -3B60102mPasiu | 052102 mPasiude L
viscosimetro rectangular de L)?
3 |Temperatura AT 0,0k
3* | Resolucion Escala 0,1 K B 0,028K |-01058mPasiude | 0,31102mPasiude L
termidmetm rectangular Lk
3b | Calibracidn Cerificado de 0,02 kK B 0,01 K -0105mPasiude | D110 2mPasiude L
termdrmetn calibracion nofmal, k=2 L)k
3¢ | Estahilidad Pruehas +0.2 K B, 0,118 K -008mPasiiude | 121102 mPagiude L
termperatura rectangular Lk
Factor del 1,999 1,56-102 mPa-siude L
viscosimettn £ | mPasiidel
Tabla 2. Presupuesto de incertidumbres
N Magnitud de Malor Fuente de | Incertidurbr Tipo, Incertidumbr | Coeficiente de Contribucion
entrada X; Fuente | estimado | informacion eoriginal |Distribucid | e estandar sensibilidad
de incertidumbre % n upe) e )
1 |Material de 111,141 Cedificado de | 04 22mPas B 0,217 mPasg | 1801102 1u de L | 0,38-10°2mPa:siu de L
Referencia nyug mPas calibracion ratral, k=2
2 |Lectura Ly a5 6ude L 0,236 ude L - 3,60-10= 0,85-10-% mPa:-siu de L
mPa:situ de L)*
27 | Renetibilidad Mediciones 0187udel A 0,187ude L
repetidas narmal, k=1
2b | Resolucion Ezcala 0,5udel B, 0144 ude L
vlscosimetro rectangular
3 |Temperatura AT 0,0 K - - 0,119 K -0,105 mPa:siude | 1,25-10 mPa:siude L
L)-K
37 | Resolucion E=cala 0,1 K B, 0,028 kK
termametto rectangular
3b | Calibracion Cedificado de 002K B 0,01 K
termirmetto calibracion riatrral, k=2
3c | Estahilidad Frushas 02K B, 0H1ak
termperatura rectangular
Factor del 1,999 =3 = = = 1,56-10*mPa:siude L
viscosimetro F - |\mPasiudel

Tabla 3. Presupuesto de incertidumbres (método alternativo)




