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Resumen: La calibracion de este patrdn se refiere a la determinacion de la relacién entre los pulsos emitidos
por el encoder rotatorio y el volumen desplazado por el piston. Se describen dos técnicas de calibracion
independientes para la obtencién de la constante de calibracion del sistema de medicién de volumen. La
primera técnica de calibracion, conocida como “desplazamiento de agua” asegura trazabilidad hacia el patron
nacional de masa, mientras que la calibracion por técnicas de medicidon dimensional asegura trazabilidad al
patron nacional de longitud. Ambos resultados son combinados para obtener un mejor valor de la constante
de calibracion del patron nacional de flujo de gas tipo piston.

INTRODUCCION

La importancia en la medicion de flujo de gas se ha
incrementado drasticamente en los dltimos afios a
nivel mundial. A nivel nacional, las industrias
farmacéutica, de alimentos, automotrices, de
monitoreo ambiental, produccion y distribucién de
gas natural entre otras, han invertido en
infraestructura metroldgica para asegurar y tener
confianza en las mediciones en sus procesos de
produccion y trasferencia de custodia. Cabe
mencionar, que la medicion es la base de todo
comercio entre productores, trasportadores, plantas
de procesos, vendedores, autoridades federales y
estatales y el publico en general; por lo tanto,
siempre es indispensable mantener niveles de
incertidumbre adecuados en cada instalacion o
sistema de medicion relacionado con la
transferencia de custodia de algin fluido valioso;
para lograrlo, es necesario establecer y mantener
trazabilidad a patrones nacionales o internacionales,
reduciendo de esta manera los errores asociados a
las mediciones. De hecho, una medicion correcta de
gas natural por ejemplo, tiene un impacto
significativo en el PIB de exportacion o importacion
de un pais, en las finanzas del pais.

Por tal razén, es esencial tener un control
permanente en el mantenimiento y mejora de los
equipos de medicion de flujo de gas establecidos
como patrones nacionales e internacionales.

El Laboratorio de flujo de gas del CENAM, como el
origen de la cadena de trazabilidad en medicién de
flujo de gas en México ha establecido el patrén de
desplazamiento positivo tipo piston, modelo A200 de
la marca MKS como el patron nacional de flujo de

gas en el intervalo de 0,05 a 50 L/min. Siendo la
principal responsabilidad del laboratorio la de
preservar y mejorar las caracteristicas metroldgicas
del patron nacional. El patrén nacional para
medicion de flujo de gas, con capacidad de
medicion desde 0,05 L/min hasta 50 L/min se
compone de dos sistemas que consisten, cada uno,
de un conjunto cilindro-pistdn y un encoder rotatorio,
siendo diferente un sistema del otro solamente en el
didmetro del cilindro. Los cilindros son de material
de vidrio de borosilicato, y el piston es del tipo
polimérico. El pistdn se desplaza dentro del cilindro
al introducir un flujo de gas de prueba por la parte
inferior del cilindro.- El sello entre cilindro y pistén se
logra mediante mercurio. Cada pulso generado por
el encoder esta relacionado con el cambio de
volumen bajo el piston.

La primera calibracion fue realizada por el fabricante
en 1993 con trazabilidad al NIST [1], usando el
método de desplazamiento de agua. Una segunda
calibracion fue realizada por el PTB [2] en 1995,
usando toberas de flujo critico como patrones de
referencia; la incertidumbre informada para la
constante de calibracion K, fue de 0,3%. En CENAM
el patrén se ha calibrado dos veces (1997 y 2001)
empleando dos técnicas independientes:
Dimensional y gravimétrico.

El resultado de la calibracion del patron nacional se
traduce en la obtencion de un factor de calibracion
K, que relaciona los pulsos generados por el
encoder por unidad de volumen desplazado. El
objetivo de la caracterizacion por dos técnicas
independientes es la validacion de los dos métodos
en la determinacioén del valor del factor, y obtener la
menor incertidumbre posible.



METODOS DE CALIBRACION
Principio de medicién

El patron nacional de flujo de gas tipo piston
(PNFGP) es un equipo que opera bajo el principio
de desplazamiento positivo. Su funcionamiento se
basa en la determinacién conjunta del volumen de
aire desplazado por el piston en el cilindro y el
tiempo en el cual se realiza dicho desplazamiento
de volumen para obtener el flujo volumétrico. Asi
mismo se realiza la mediciébn de presion y
temperatura para llevar el valor de fluo a
condiciones normalizadas de temperatura y presion
definidas a 20 °C y 101 325 Pa .
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Fig. A Arreglo de instalacion del PNFGP

Un flujo de gas suministrado a través del arreglo de
tuberias y vélvulas ocasiona un desplazamiento
vertical del pistén dentro del cilindro (ver figura A).
Mercurio es el liquido usado para lograr el sello de
baja friccién entre piston y cilindro. Una banda o
cinta de nylon une el pistén al contrapeso y se
conecta a la flecha del encoder mediante una polea,
el contrapeso mantiene en tension la cinta para
estar en contacto con la polea y mover la flecha del
encoder en el instante que el pistén se desplaza
hacia arriba o hacia abajo. La flecha del encoder
genera un pulso por cada incremento en el angulo
de rotacion de la flecha (2 000 pulsos/rotacion). Por
consiguiente, cada pulso esta relacionado a un
desplazamiento de volumen bajo el piston.

Un arreglo electrénico sincroniza los pulsos del reloj
con los pulsos de salida del encoder, para realizar
una correcta medicion del tiempo.

El modelo mateméatico aplicado para estimar la
constante de calibracion es el siguiente,

K=, 1)

donde:

K: Constante de calibracion, en pulsos/dm3
C: Pulsos generados por el encoder

V: Volumen bajo el pistén para el namero de
pulsos generados, en dm?®

Existen dos técnicas primarias para realizar la
calibracion del PNFGP: Dimensional y Gravimétrico;
las cuales se describen a continuacion:

METODO DIMENSIONAL

Este método de calibracion asegura la trazabilidad
del PNFGP hacia el patrén nacional de longitud.
Consiste en la determinacion del didmetro interno
del cilindro de vidrio y de la relacion de los pulsos
gue genera el encoder en toda la longitud para
obtener el factor de calibracion K.

Procedimiento de mediciéon

Una vez que los cilindros se sitlan apropiadamente
sobre la mesa de la maquina de medicidon por
coordenadas (MMC) se procede a la medicion del
diametro de los dos cilindros (con diametros
internos nominales de 38 mm y 152 mm) y de la
cilindricidad en toda su longitud. Los datos
obtenidos en las mediciones se ajustaron al
didmetro de un circulo mediante el método de
minimos cuadrados. Estas mediciones fueron
realizadas en la maquina de medicién por
coordenadas modelo SIP CMM5L, instalada en la
Division de Metrologia Dimensional del CENAM.

Una vez realizadas las mediciones de cilindricidad y
diametro interior, se realizd6 el montaje del PNFGP
para caracterizar el sistema de desplazamiento.
esta pruebas se realizaron instalando el PNFGP
cerca de la mesa de trabajo de la maquina de
medicion por coordenadas (MMC), en donde uno de
los extremos de la cinta que une el pistén y
contrapeso se acoplo a la mesa de la MMC
mediante una regla de acero, alineada en la
direccion del movimiento de la mesa (ver figura B),
respetando siempre el area de contacto de la cinta-
polea, tal como se opera ordinariamente. Las
mediciones se realizaron a diferentes intervalos y



velocidades de desplazamiento del piston, y en las
direcciones ascendente y descendente. El resultado
de la calibracion del sistema de medicion de
desplazamiento se refiere a la obtencion de un
factor que relaciona los pulsos generados del
encoder por cada incremento del desplazamiento
del pistén. En la Tabla 1 se muestran los resultados
obtenidos.

Fig. B Instalacion y calibracion del sistema de
medicion lineal del PNFGP mediante la MMC.

CALCULOS

Calculo de la constante de calibracion K.

Recordando que Ky representa la relacion entre los
pulsos generados por el encoder y el volumen
desplazado por el piston dentro del cilindro,
entonces es posible estimar su valor a partir de la
siguiente expresion,
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donde:
Kyq: factor de calibracion obtenida por
el método dimensiona, en pulsos/dm3
c: pulsos generados por el encoder
A: Area promedio de la seccion
transversal del cilindro, en mm?
h: desplazamiento del piston, en mm
f: factor que relaciona los pulsos del encoder

con desplazamiento del piston, =c/h

di: diametro interno del cilindro, en mm

Calculo de incertidumbre
del factor de calibracion Ky

Tomando en cuenta el modelo matematico de la
ecuacion namero 3 y aplicando la ley de propagacion
de incertidumbre, obtenemos que la ecuacion para
determinar la incertidumbre estandar combinada de
Kq4 esta dado por:
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Tabla 1. Resultados de las calibraciones por el
método dimensional del PNFGP, en el tiempo.

Diametro del cilindro =152mm
No. de serie: 5093-3, No de serie encoder: 207928

1997 U(K)

Kdisz [%0]
[pulsos/dm?]

2001 U(K)

Kdisz [%0]
[pulsos/dm?]

13659,4 0,031 13657,6 0,023

Diametro del cilindro = 38mm
No. de serie 4893-1, No. de serie encoder: 202321

1997 U(K) 2001 U(K)

Kdsg [%] Kdsg [%]
[pulsos/dm?] [pulsos/dm?]

217800,4 0,02 - -

METODO GRAVIMETRICO

Este método de calibracion asegura la trazabilidad
del PNFGP hacia el patron nacional de masa.
Conocido como de desplazamiento de agua (del
ingles “water draw”), consiste en determinar la
relacién de pulsos que genera el encoder al tiempo
gque es desplazado un volumen de agua para
obtener el factor de calibracion K.



Procedimiento de calibraciéon

El método consiste en llenar los cilindros con agua
pura (clase 1 segiin ASTM).

Una vez lleno el cilindro con agua pura, y habiendo
eliminado por completo el aire atrapado en el interior
del cilindro, de manera sincronizada se procede a
drenar el agua hacia el recipiente auxiliar, al tiempo
gue se registran los pulsos generados por el encoder
rotatorio.

La temperatura del agua se mide tanto en el depdsito
del agua (ver figura C), como en el recipiente auxiliar
una vez realizadas las mediciones de masa.

La determinacion de la masa de agua se realiza
aplicando el método conocido como de doble
substituciéon o método de Borda [3]. Las pesas de
referencia empleadas durante las mediciones de
masa corresponden a la clase E2, segin OIML y
fueron calibradas en la Divisién de Masa y Densidad
del CENAM.

El volumen desplazado se cuantifica conociendo la
masa de agua colectada en el matraz auxiliar y la
densidad del agua pura, a la temperatura
correspondiente, aplicando la siguiente expresion [3],
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donde:

A¢ representa la diferencia de masa entre las
pesas de referencia y el recipiente auxiliar
lleno, en kg

A representa la diferencia de masa entre las
pesas de referencia y el recipiente auxiliar
vacio, en kg

rn representa la densidad de las pesas de
referencia empleadas durante los ciclos de
pesado, en kg/dm?®

ro representa la densidad del

agua a la
temperatura de la prueba, kg/dm3

r, representala densidad del aire, en kg/dm3

m;  representa el valor de masa del juego de
pesas para el ciclo de pesado del recipiente
auxiliar lleno, en kg

m; representa el valor de masa del juego de
pesas para el ciclo de pesado del recipiente
auxiliar vacio, kg

La densidad del agua se obtiene aplicando la
ecuacion de Bettin [4]. En el célculo de la densidad
del agua se han despreciado las correcciones por
compresibilidad del agua y por la presencia de aire
disuelto en el agua.

F

Fig. C Calibracién del PNFGP
por el método gravimétrico.

Finalmente, la constante de calibracién Kg, se
obtiene a partir de la siguiente expresion,

c
K, =— 6
ity (6)

donde:

Kg: factor de calibracion obtenido por el método
gravimétrico, en pulsos/dm3

Q

pulsos generados por el encoder del PNFGP

V: volumen desplazado bajo el pistdn, en dm?®



Calculo de incertidumbre de la calibracion

Para el calculo de incertidumbre se toma en cuenta el
modelo matematico ndmero (6):
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RESULTADOS

Tabla 2. Resultados de las calibraciones por el
método gravimétrico del PNFGP, en el

tiempo.

Diametro del cilindro =152mm
No. de serie: 5093-3, No de serie encoder: 207928

1997 U(K) 2001 U(K)

Kgisz [%0] Kaisz [%6]
[pulsos/dm?] [pulsos/dm?]

13655,2 0,02 13655,8 0,02

Diametro del cilindro = 38mm
No. de serie 4893-1, No. de serie encoder: 202321

1997 U(K) 2001 U(K)

Kgss [%0] Kgss [%0]
[pulsos/dm?] [pulsos/dm?]

217793 0,01

Determinacién del “mejor” valor para K

A partir de los resultados obtenidos con la aplicacién
de las técnicas dimensional y gravimétrica,
considerados independientes entre si, es posible
calcular una mejor estimacién para K, y su
incertidumbre. Asi, la constante de calibracion
puede estimarse tomando como elemento de
ponderacién la incertidumbre estandar combinada
obtenida en cada uno de los ejercicios de
calibracidn, aplicando la siguiente ecuacion [5] y [6],

é(?%? Kg Ky
‘= §U7 5 _ ul(Ka) " L2(Ks)
P 1 1 (8)
A¢u2s UK uZ(Ko)

y la incertidumbre estandar para la constante de
calibracion ponderada Kp, puede ser estimada
aplicando la siguiente ecuacion [5],

k)= ©
utlice) " uzlko)
donde
Kp: Constante de calibracion  ponderada

obtenida de la combinacién de los métodos
dimensional y gravimétrico, en pulsos/dm3

u(Kp): Incertidumbre estandar para la constante de
calibracion ponderada.

Kyq: Constante de calibracion obtenida por el
método dimensional, en pulsos/dm3

Kg: Constante de calibracion obtenida por el
método gravimétrico, en pulsos/dm®

u(Kq) Incertidumbre estandar para la constante de
calibracion del método dimensional, en
pulsos/dm?®

u(Kg) Incertidumbre estandar para la constante de
calibracion del método gravimétrico, en
pulsos/dm?®

Aplicado la ecuaciobn 8 se obtiene la mejor

estimacion para la constante de calibracién y con la
ecuacion 9 se obtiene la mejor estimacion de
incertidumbre estdndar de la constante de
calibracion para cada uno de los dos conjuntos
piston-cilindro, que constituyen el patron nacional
para medicién de flujo de gas desde 0,05 L/min
hasta 50 L/min, resultando

Kpsgmm = 2177945 +9,7; k=1

Kp:1s2mm = 13 656,6 £1,0; k=1




Donde:

Kp:ssmm: factor de calibracion usando el cilindro
con diametro de 38mm, estimado con los
métodos dimensional y gravimétrico,
pulsos/dm?®

Kp:152mm:  factor de calibracion usando el cilindro

con diametro de 152 mm, estimado con
los métodos dimensional y gravimétrico,
en pulsos/dm?®

La incertidumbre expandida puede obtenerse
aplicando un factor de cobertura k=2, para un
intervalo de cobertura con un nivel de confianza de
aproximadamente 95 %.

CONCLUSIONES

El patrén nacional para medicion de flujo de gas ha
sido calibrado exitosamente por dos técnicas
mutuamente independientes.

La mejor estimacion de la constante de calibracion y
su incertidumbre es obtenida en forma ponderada,
usando como elemento de ponderacion la
incertidumbre estdndar combinada obtenidas de la
aplicacion de los métodos dimensional vy
gravimétrico respectivamente.

La calibracion del PNFGP por dos métodos
independientes ofrece la ventaja de permitir el uso
de modelos matematicos de cuya aplicacion se
obtienen valores de la constante de calibracion K y
de su incertidumbre mejores que las obtenidas en
forma individual.

La constante de calibracion K, obtenida a partir de
los dos métodos independientes toma un valor que
tiende hacia el valor obtenido por el método
gravimétrico debido a la menor dispersion obtenida
en comparacion con la dispersion del resultado del
método dimensional.

La calibracién por técnica gravimétrica tiene como
ventajas comparativas:

a) Puede ejecutarse en el lugar donde se
encuentra instalado el patron,

b) Toma en cuenta de manera implicita los
defectos de forma que pueda poseer el
cilindro,

c) No requiere de la determinacion del area
interior de los cilindros.
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