Fﬂg CENEMI

CENTRO NACIONAL DE METROLOGIA

INCERTIDUMBRE EN LA CALIBRACION
DE VISCOSIMETROS CAPILARES

Wolfgang A. Schmid
Rubén J. Lazos Martinez
Sonia Trujillo Juarez

Nota: El presente gercicio ha sido desarrollado bajo aspectos didacticos y lleva por esto
algunas simplificaciones. Para aplicarlo a un caso especifico, deben tomarse en cuenta
los resultados particulares de esa medicidn o calibracion, informes y certificados de
calibracién, caracteristicas de los equipos, métodos, condiciones ambientales,
habilidades del personal y todos los elementos relevantes particulares de ese sistema de
medicion.

El Marqués, Qro., México, julio de 2000.

Calibracion de viscosimetros capilares/ CENAM / Julio 2000
72



INCERTIDUMBRE EN LA CALIBRACION DE VISCOSIMETROS
CAPILARES

Wolfgang A. Schmid, Rubén J. Lazos M artinez, Sonia Trujillo Juarez
Julio de 2000

Resumen: Se presenta la estimacion de la incertidumbre en la calibracion de un viscosimetro capilar
utilizando materiales de referencia

1. Principio de medicion y el mensurando

La viscosidad cinemética n de un liguido se determina con viscosimetros capilares, midiendo €l
tiempo t requerido para que un volumen determinado, indicado por las dos marcas M1y M2 (ver
Fig. 1), fluya por e capilar. El tiempo t y la viscosidad n estan relacionadas solamente por una
constante C del aparato, que esta dada por caracteristicas especificas del viscosimetro utilizado
(p. g. didmetro y longitud del capilar, volumen entre las marcas M1y M2):

n = Cx )
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Fig. 1: Viscosimetro capilar tipo Ubbelode y su calibracion en un bafio termostético

Generalmente se obtiene esta constante mediante calibracién del viscosimetro con un liquido de
referencia certificado de viscosidad conocida ng, por la siguiente relacion:

c = = @

to

dondetr es el tiempo de flujo del liquido de referenciaen el viscosimetro.
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La magnitud de influencia mas importante en esta calibracion es la temperatura T que tiene una
relacion 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 Dng esta dado por la
siguiente relacion:

\DnR = -n W 0T ©)

donde DT es la desviacion entre la temperatura durante la calibracion y la temperatura de
referencia (declarada en € certificado del liquido de referencia), y Ur es € coeficiente de
temperatura de laviscosidad del liquido de referencia

Up = - 2dm @
ng dT

Con estas relaciones la viscosidad a latemperatura actual de la calibracion se determina por:
ng = nMR-nMR>URXDT (5)
donde nur es laviscosidad alatemperatura de referencia.

Considerando variaciones de temperatura durante la calibracion o una diferencia entre la
temperatura de calibracion y la temperatura nominal de certificacion del ligquido de referencia, €l
mensurando C se obtiene finalmente por:

n,. -n, xXJ, x0T
C = C(g tg,DT) = MtR . (6)
R

2. ldentificacion y organizacion de las fuentes de incertidumbre

1) Liquido de Referencia:

El certificado de calibracion contiene la informacion relevante sobre el liquido de referencia. Las
fuentes de incertidumbre relacionadas con € liquido de referencia son:

a) Incertidumbre de nyr

b) Incertidumbre de Ugr : Si la calibracion se realiza a la temperatura de referencia (indicada en
el certificado), el efecto es muy pequefio, por lo cual no se considera en este gjemplo.

2) Medicion del tiempo deflujo
El tiempo de flujo del liquido se mide con un crondmetro. Las fuentes de incertidumbre son:

a) Repetibilidad de las mediciones:
b) Variaciones causadas en primerainstancia por el metrélogo, y aparte de eso por fluctuaciones
de latemperatura.

¢) Resolucion del crondmetro utilizado paralas mediciones.
d) Calibracion del crondmetro.

Calibracion de viscosimetros capilares/ CENAM / Julio 2000
74



€) Reproducibilidad de las mediciones, por gemplo por diferentes metrélogos. No se considera
en ese g emplo.
3) Medicion y desviacion delatemperatura

El viscosimetro estd instalado en un bafio termostético, para seleccionar y controlar la
temperatura deseada. El bafio fue caracterizado anteriormente respecto a la estabilidad de la
temperatura. Las fuentes de incertidumbre relacionadas con efectos de temperatura son:

a) Resolucién del termOmetro utilizado.
b) Calibracion del termémetro.

c) Estabilidad de latemperaturaen el bafio termostético.

El siguiente diagrama de arbol muestra la relaciones de las fuentes de incertidumbre con el
modelo matemético e indica las posibles correlaciones que pueden existir entre diferente fuentes
de incertidumbre:

Liquido de
Referencia

Resolucion
Termoémetro

? \ Calibracién
Termoémetro

Estabilidad ——— T

Termostato —>

{ \ Repetibilidad

Resolucion
Cronémetro

? \ Calibracién
Cronémetro

Fig.2: Diagramade arbol de las fuentes de incertidumbre
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4 Otrasfuentesnoincluidas

En la practica se presentan otras fuentes de incertidumbre no consideradas para €l propdsito de
este ggemplo, algunas de las cuales son:

a) Reproducibilidad:

Para detectar la influencia del metrélogo en la medicion del tiempo con € crondmetro, se
recomienda realizar pruebas de reproducibilidad (medicion realizada por diferentes
metrdlogos) e incluir € resultado como fuente adicional de incertidumbre.

b) Verticalidad:

La desviaciéon de la vertical del ge del tubo capilar provoca errores que son reducidos
mediante una alineacion cuidadosa. Generalmente resulta una contribucion a la incertidumbre
muy pequefia. Por ejemplo, una desviacion maxima de la vertical de 1° contribuye tipicamente
con unaincertidumbre estandar relativa de 0,06% [2].

¢) Campo gravitaciona

El campo gravitacional g influye en la constante C del viscosimetro. La calibracién del
viscosimetro toma en cuenta el campo gravitacional local, es decir del lugar donde se realizd
la calibracién. Cuando se utiliza el viscosimetro en otro sitio, debe tomarse en cuenta €l
cambio de g mediante una correccion o una contribucién adicional a la incertidumbre de C .
Tipicamente se pueden encontrar variaciones del campo gravitaciona de 0,01m/s%, lo cua
puede dar lugar a contribuciones de hasta el 15% de la incertidumbre de la constante del
viscosimetro.

d) Calibracién aunatemperatura diferente alatemperatura de referencia:

3.

Si la calibracién del viscosimetro se realiza a una temperatura diferente ala que fue calibrado
y certificado €l liquido de referencia, esto es si DT O, debe realizarse una correcciéon de nyr
utilizando €l coeficiente de temperatura Ur y considerar la estimacion de la incertidumbre de
esta correccion.

Cuantificacién y reduccion

1) Liquido de Referencia

El certificado de calibracién indica para nur unaincertidumbre de 0,63 mm?/sconk = 2

0,63mm?/s

P Incertidumbre esténdar: u(n,,g) = = 0,315 mm?/s

Se le asocian 200 grados de libertad.

2) Medicion del tiempo deflujo
a) Repetibilidad de las mediciones:
Se toma cinco mediciones repetitivas y se calculala media para obtener tg:
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i‘1‘2‘3‘4‘5HtR=%>6ti

t | 42161s | 421,585 | 42161s | 421,37s | 42158s| 421555

La incertidumbre por repetibilidad se obtiene por la desviacidon estandar experimental de la
media

1 /1.9
U(tgep) = Ex\/zxa (ti - tg)® =0,045s
i=1

El nimero de grados de libertad asociado a esta fuente es de 4 (nimero de lecturas menos uno).

b) Resolucién del cronémetro:

La resolucién del crondmetro es de 0,01 s. La incertidumbre estandar se calcula en base de una
distribucion rectangular:

0,01s
U(tres) = Wi =

Se asocian 50 grados de libertad.

0,0029s

c) Calibracion del crondmetro:
El certificado de calibracion del crondmetro indica unaincertidumbre de 0,2 sconk = 2.

P Incertidumbre estandar: u(tg ) = 0725 =01s

Sele asocian 200 grados de libertad.

3) Medicion y desviacion delatemperatura
a) Resolucién del termémetro

Laresolucion del termometro digital es de 0,005 K. La incertidumbre estandar se calcula en base
de unadistribucion rectangular:

0,005K
U(T, ) =—
(Tres) NiE
Sele asocian 50 grados de libertad.

=0,0014K

b) Calibracion del termémetro
El certificado de calibracion del termémetro indica unaincertidumbre de 0,02 K con k = 2.

0,02K
2

P Incertidumbre estandar: u(T_,) =

Se le asocian 200 grados de libertad

=0,01K
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c) Estabilidad de la temperatura en el bafio termostatico

Se determind que las variaciones de la temperatura del bafio termostético estéan dentro de un
intervalo de + 0,05 K. Por desconocer la distribucion real, se supone una distribucién rectangul ar
y se obtiene paralaincertidumbre estéandar:

u(T) = 22K — 0020 k

V12

Sele asocian 29 grados de libertad.

4. Combinacion

Para poder obtener las diferentes contribuciones a la incertidumbre combinada, hay que calcular
primero € coeficiente de sensibilidad ¢« de cada fuente x en base de ecuacion (6):

Nyr - Nyr YUg XOT
t

C

R

Los valores de las magnitudes rel evantes son:

Nwr = 175,482 mm?/s a20°C Certificado del liquido de referencia
Ur=9,9-103-UK a20°C Certificado del liquido de referencia
tr=421,55s Mediciones, ver 3.2.a

DT=0K Lacalibracién serealizaa20°C

Los coeficientes de sensibilidad relacionados con las respectivas magnitudes de entrada se
determinan de la siguiente manera:

1) Liquido de Referencia:

G, = € _1-UgOT :i:2,37><LO'3} (puesto que DT = 0)
Nus ts ts S
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2) Tiempo deflujo:

Las tres fuentes de incertidumbre relacionadas con € tiempo de flujo (2a), (2b) y (2c) tienen €l
mismo factor de sensibilidad:

3) Temperatura

Igual que en el caso del tiempo de flujo, las tres fuentes de incertidumbre relacionadas con la
temperatura (3a), (3b) y (3c) tienen el mismo factor de sensibilidad:
C _ nyX

2
== = R =. 412x0° T
DT ts 52 K

La contribucién de cada fuente de incertidumbre se obtiene finalmente multiplicando su
respectivo factor de sensibilidad con su incertidumbre estandar: u. (y) =c »u(x ) (ver Anexo A).

La incertidumbre combinada de C se obtiene por la suma cuadrética de las contribuciones
individuales:

mm?

Ue =J§t [u (©)]? =\/§l [c-uex)? =7,65x0" 2

5. Incertidumbre expandida, informe del resultado

La incertidumbre expandida para un nivel de confianza de arededor de 95 % se obtiene por
multiplicacion de la incertidumbre combinada con el factor de cobertura k = 2 (dado que €
numero efectivo de grados de libertad es 230, la diferencia con el valor de tgsss (230) no es
significativa) :

, mm?

SZ

U =k, =15,3X0°

La constante del viscosimetro C se calcula con los valores de nyr, Ur, try DT:
C=4162,8-10* mm?s’,

asi que finalmente el resultado de |la calibracion se representa de la siguiente manera:

C =(4163+15)xX10*mm?/s?| con k=2
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6. Discusion

El cllculo numérico se simplifica en cierta forma, calculando la contribucion total de todas las
fuentes de incertidumbre rel acionadas con lamedicién del tiempo try con latemperatura T (0 sea
su incertidumbre respectiva). Deben tenerse en mente las suposiciones de que las contribuciones
a la incertidumbre por falta de reproducibilidad, falta de verticalidad del viscosimetro, cambios
en el campo gravitacional son despreciables para las condiciones de calibracién consideradas. En
el caso del material de referencia la incertidumbre indicada en el certificado ya representa la
incertidumbre total de nyr , ya que que no se toman en cuenta otras contribuciones.

Para obtener laincertidumbre combinada se combinan finalmente | as tres contribuciones (total es)
debidas alamedicion del tiempo tr, alatemperatura T y alaviscosidad del liquido de referencia
Nnuvr . Este método alternativo proporciona exactamente el mismo resultado y esta representado en
la segundatabla del Anexo A, considerando los errores de redondeo en ela expresion del nimero
de grados de libertad de cada fuente.
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Anexo A-1: Presupuesto deincertidumbre

N° | Magnitud de entrada X; Valor Fuentede | Incertidumbre Tipo, Incertidumbre | Coeficientede | Contribucion Grados de
Fuentedeincertidumbre| estimado | informacion original Distribucion estandar sensibilidad libertad
Xi u(xi) C ui(y)
1 |Material de Referencia 175,482 | Certificado 0,63 mm?/s B 0,315 mm?/s 2,37:10°%s' | 7,47-10* mm?/s 200
VMR mm?s | decalibracion normal, k=2
2 |Tiempodeflujotg 42155s
2a | Repetibilidad Mediciones 0,045 s A 0,045 s -9,87.10* 0,44-10"* mm?/s® 4
repetidas normal, k=1 mm?/s®
2b | Resolucion cronémetro Escala 0,0ls B, rectangular 0,0029 s -9,87.10* 0,03-10* mm?/s’ 50
mm?¥/s®
2c | Cdlibracién crondmetro Certificado 02s B 0,1s -9,87.10* 0,99:10* mm?/s’ 200
de calibracion normal, k=2 mm?/s®
3 | TemperaturaDT 0K
3a | Resolucion termdmetro Escala 0,005 K B, rectangular | 0,0014 K -4,12.10°° 0,06-10* mm?/s> 50
mmA/K -
3b | Cdibracién termémetro Certificado 0,02 K B 0,01 K -4,12.10°° 0,41-10* mm?/s® 200
de calibracion normal, k=2 mmA/K -
3c | Estabilidad temperatura Pruebas 0,1K B, rectangular 0,029 K -4,1210° | 1,20-10* mm?s? 29
mmA/K -
Constante del 4162,8-10* 7,65-10* mm?s*| No. efectivo
viscosimetro C mm?/s? degradosde
libertad =
230
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Anexo A-2: Presupuesto deincertidumbre segin el método discutido en el capitulo 6 :

Regresar al Prefacio

N° | Magnitud de entrada X; Valor Fuentede | Incertidumbre Tipo, Incertidumbre | Coeficientede Contribucion Grados de
Fuentedeincertidumbre| estimado | informacién original Distribucion estandar sensibilidad libertad
Xi u(xi) Ci ui(y)
1 |Material deReferencia | 175,482 | Certificado 0,63 mm?/s B 0,315 mm?/s 2,37:10%st | 7,47:10* mm?/s? 200
VMR mm?/s | decalibracion normal, k=2
2 |Tiempodeflujotg 42155s 0,110s -9,87-10* 1,08:10* mm?s? 94
2
mm?/s’®
2a | Repetibilidad Mediciones 0,045s A 0,045s
repetidas normal, k=1
2b | Resolucién crondmetro Escaa 0,01s B, rectangular 0,0029 s
2c | Calibracién crondmetro Certificado 02s B 0,1s
de calibracion normal, k=2
3 |TemperaturaDT 0K 0,0307 K -4,12.10°3 1,27-10* mm?/s? 36
mm?/K -
3a | Resolucion termometro Escaa 0,005 K B, rectangular 0,0014 K
3b | Calibracion termémetro Certificado 0,02K B 0,01 K
de calibracion normal, k=2
3c | Estabilidad temperatura Pruebas 01K B, rectangular 0,029 K
Constante del 4162,8-10 7,65:10" mm?s® | No. efectivo
viscosimetro C 4 mm?¥s? degradosde
libertad
=219
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Anexo B: Lista de simbolos utilizados Regresar al Prefacio

NR

NvRrR

u(xi)
ui(C)

Uc

Cx

viscosidad cinematica

viscosidad cineméticadel liguido de referencia

viscosidad cineméticadel liquido de referencia alatemperatura de referencia
variacion de laviscosidad del liquido de referencia debido a una variacién de temperatura
tiempo de flujo del liquido de referenciaen el viscosimetro

tiempo de flujo del un liquido en el viscosimetro

constante de aparato (viscosimetro utilizado)

coeficiente de temperatura de la viscosidad del liquido de referencia

temperatura

desviacion entre latemperatura durante la calibracion y latemperatura de referencia
incertidumbre estdndar de la fuente de incertidumbre de x;

contribucién de lafuentei alaincertidumbre combinada de C

incertidumbre combinada

incertidumbre expandida

factor de sensibilidad parala magnitud x
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