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Resumen: Se presenta un estudio del modelo de calibracibn mecénica de caminos forzados para
densimetros de tubo vibrante con el fin de reducir los tiempos de calibracion a altas presiones mediante
metodologias de prueba de hipotesis y modificaciones al modelo. Se reduce la cantidad de puntos de
calibraciéon con mejora de su precision y sin alterar el significado estadistico de las mediciones.

1. INTRODUCCION

Los densimetros de tubo Vvibrante (DTV),
instrumentos secundarios, se deben de calibrar. El
modelo de calibracion mecanica de caminos
forzados (FPMC por sus siglas en inglés) [1], se usa
con un solo fluido de referencia y el vacio para las
calibraciones. EI FPMC es muy usado, [2], y ofrece
buena precisién para mediciones a altas presiones
(P), hasta 700 bar [3].

En el modelo FPMC, [1], la dependencia en P se
encuentra en la definicion del coeficiente de
expansion del material del tubo, expresado como
funciéon lineal de P (2 pardmetros ajustables). La
fraccion Mo/Loo, de la masa vibrante del tubo vacio
entre una longitud de referencia es el tercer
pardmetro. Los parametros, que se obtienen por
ajuste a datos isotérmicos de densidad del agua
presurizada y con referencia a vacid, deberian ser
independientes de la temperatura (T). Sin embargo,
la formulacién actual muestra una correlacion de los
parametros con T, observada en tres DTV dife-
rentes. Otra observacion relacionada es la no
reproducibilidad del periodo de vibracion al vacio
(PVV) con respecto a T acompafiada de una
conservacion de su gradiente.

Se busca sistematizar el uso del FPMC con los
objetivos de 1/ reducir el tiempo de calibraciéon a
altas presiones, 2/ validar estadisticamente las
metodologias de calibraciones y 3/ definir métodos
para solventar los efectos de la no reproducibilidad
en mediciones de PVV sobre el tiempo de validez
de una calibracion.

Lo dltimo es en parte resuelto mediante un
acoplamiento entre los experimentos, el estudio
estadistico de los mismos y la revision del
formalismo del FPMC. Este estudio aporta un
tratamiento sistematico de ese acoplamiento.

2. METODO DE USO E ANALISIS DEL FPMC
2.1. Método experimental

El procedimiento de mediciones y calibraciones

elaborado en el cuadro FPMC es el siguiente:

1) Medicién de PVV a diferentes T.

2) Regresion de segundo orden (PVV, T)
—>determinacion del gradiente (reproducible [5]).

3) Medicion del periodo de vibracién con un fluido
de referencia (agua, isotérmica).

4) Medicién de un PVV de referenciaa T.

5) Ajuste del FPMC a datos del fluido de referencia
por isotermas con el PVV del paso 4.

6) Correlacién con T de los parametros obtenidos
en 5), para su uso con isotermas no calibradas.

7) Medicion de PVV de referencia.

8) Medicion del periodo de vibracién con fluido de
estudio. Densidades obtenidas de: 5)-7) o 6)-7).

Este procedimiento se empled con 3 DTV. Un DMA
512P (DTV1), y dos DMA HP (DTV 2 y 3) de Anton
Paar. Se us6 agua de grado HPLC para las
calibraciones y vacio primario a un nivel < 2 Pa. Los
intervalos de medicién son de ~0 hasta 700 bar en
presion y entre 20°C y 120°C en T.

2.2. Pruebas de Hipétesis

Se utilizaron pruebas de hipotesis (PdH) sobre
diferencia de medias para muestras grandes e
independientes, con un nivel de confianza de
95.45% (Z=2). Se utilizaron datos de seis fluidos con
calibraciones de hasta diez puntos en P por
isoterma. Un punto consiste en una muestra normal
caracterizada por su media y desviacion estandar.
Se realizaron calibraciones reduciendo el nimero de
puntos de 10 a 6 y 3 en P, a diferentes T grupo 1;
20, 40 ,70 y 90 °C para el DTV 1, grupo 2; 30, 50,
70 y 90 °C para el DTV 1 y grupo 3; 20, 40, 60, 80,
100, 120 °C para los DTV 2 y 3. Los calculos de
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densidad se hicieron a las T coincidentes entre la
calibracion y las mediciones, con y sin correlacion
en T de los parametros ajustados. A temperaturas
intermedias, se utilizaron correlaciones simplesen T
para los parametros.

2.3. Madificacién al FPMC (FPMCm)

El estudio matematico de la sensibilidad del FPMC a
T permite relacionar las variaciones observables del
PVV con cambios en Datos de Referencia (DdR) en
el modelo: radios interno y externo, y longitud. Los
DdR estan ligados a la geometria del tubo que no
regresa a su forma inicial después de cambios en T
o P. Al cambiar significativamente el PVV, es
necesario volver a calibrar el instrumento.

Con esas ideas y confrontando el FPMC con los
datos de PVV de decenas de mediciones, se
pueden proponer correcciones al FPMC:

T (= A

C,, oL oL®

Donde C'| y Cir son correccion a la inercia y al
volumen del tubo respectivamente. Esas funciones,
coherentes con simulaciones termo-mecanicas
anteriores [6], deberian depender solo de los DdR.

3. RESULTADOSy DISCUSION

La Figura 1 muestra resultados de una de las PdH
para la densidad de un fluido del grupo 1 de
calibraciones. Eso muestra la necesidad de lograr la
independencia de los pardmetros del FPMC con T,
gue es valida la basqueda de un mejor formalismo,
y que es factible reducir sustancialmente la cantidad
de puntos de calibracion.

Los residuos en la densidad del agua, en una
calibracion global entre 20 y 100 °C, para el DTV 1,
muestran una mejora con un factor > 10 al comparar
el FPMCm, con una desviacion estandar de ~ 0.05
kg/m3, y el modelo original con una desviacion
estadndar entre 0.5 hasta 1.0 kg/m? en todo el
intervalo de P, usando 5 puntos de calibracion.

4, CONCLUSIONES

Las PdH validan la reduccion de la cantidad de
puntos de P necesarios para una calibracion y
sefialan que no se deben usar correlaciones en los
parametros del modelo. El FPMCm (ec. 1) elimina
las dependencias en T en sus parametros, se

mejora la precision de la calibraciéon, pero las
correcciones son funcién de T y no de los DdR.
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Fig. 1. Prueba de hipétesis: fluido de interés. X:
célculos de densidad estadisticamente diferentes,

se tiene una semejanza estadistica. Zo: hipétesis

nula para un test-z (coeficiente de cobertura k=2).

Existe la posibilidad de calibrar el modelo respecto a
los DdR, lo cual deja entrever la posibilidad de
predecir la necesidad de recalibrar el instrumento
con solo la mediciéon de variaciones en el PVV. El
tiempo de calibracion se reduce sin afectar estadis-
ticamente los calculos de densidad. La cantidad de
puntos que se tendrian que medir, para un
experimento con 10 isotermas y 10 puntos de
presion cada una, son, para el Modelo clasico, 200
puntos; para FPMC, 110 puntos; para FPMC con
PdH, 40 puntos y para FPMCm, 12 puntos.
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