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Introduccion

Si en éste momento imaginaramos estar en un laboratorio de quimica,
distinguiriamos diversas soluciones como: hidréxido de sodio, acido clorhidrico o
4cido sulfarico.

También podriamos encontrar sélidos como cobre, cloruro de potasio o &cido
citrico, y algunas sustancias liquidas debido a su naturaleza, como el mercurio.

En los péarrafos anteriores se pueden leer las palabras sodio, potasio, cobre y
mercurio, los cuales son ejemplos de algunos elementos quimicos y como se
sabe, la uniéon de dos o0 mas elementos quimicos da como resultado la formacion
de compuestos que al unirse a otros, forman mezclas o soluciones; por lo tanto,

los elementos y compuestos constituyen a la materia.

Por lo tanto la materia se define como: todo aquello que ocupa un lugar en el
espacio, tiene masa y se puede percibir o no con los sentidos, una prueba de esto
es que podemos observar un arbol y sentir la textura de su corteza, pero no
podemos observar ni sentir el oxigeno que es el producto de un proceso

bioquimico llamado fotosintesis.

En la naturaleza, la materia se presenta en tres estados de agregacion muy
conocidos: sélido, liquido y gaseoso. La principal diferencia entre éstos tres

estados, son las distancias que existen entre cada molécula que los constituyen.

En un sdlido, las moléculas se mantienen unidas de manera estrechamente
organizada y con poca libertad de movimiento logrando una forma definida; por
otro lado en los gases la distancia entre las moléculas es mayor en comparacion
con el tamafio de las mismas por lo que llenan el recipiente que los contiene y por
ltimo la unién de las moléculas en el estado liquido es intermedia en comparacién
con las anteriores ya que éstas se encuentran unidas pero tienen una mayor

movilidad provocando que el liquido tome la forma del recipiente que lo contiene.



El agua es un ejemplo tipico de la representacion de los tres estados de la materia
debido a que se pueden observar con claridad entre uno y otro pero, ¢ por qué el

hielo flota en el agua liquida?

Para responder a la pregunta anterior suele hacerse una comparacién entre la
ligereza o pesadez de la sustancia, ésta comparacidon en realidad tiene una

similitud con la densidad.

La densidad de masa es una propiedad caracteristica de la materia la cual se
define como: la relacién que existe entre la masa de un objeto y su volumen, la

ecuacion que la describe es:

p=1 )

Donde:
p= densidad expresada en gemL™*
m= masa expresada en g, y

v = volumen expresado en mL.

La densidad no depende de la cantidad de masa presente, la relacién de masa a
volumen siempre es la misma, en otras palabras v aumenta conforme aumenta m
o viceversa. La densidad de las sustancias se encuentra afectada por la presion
atmosférica y la temperatura ambiente, sin embargo estos factores se relacionan
de manera directa con los gases.

La unidad derivada del Sl (Sistema Internacional) correspondiente a la densidad
es el kilogramo por metro cubico kgem™, debido a que éstas unidades son poco
utilizadas en la mayoria de los calculos matematicos, es comun utilizar unidades

de gecm™ 0 gemL* como se expresd en la ecuacién anterior.



Para determinar experimentalmente la densidad de un liquido se utiliza un
instrumento llamado picnémetro (Figura 1), el cual se encuentra formado por un
frasco de vidrio provisto de tapén esmerilado y hueco, terminando en su parte
superior con un tubo capilar graduado donde se obtiene la cantidad de volumen
preciso; el método para determinar la densidad del liquido utilizando éste
instrumento se llama gravimétrico y consiste en determinar la masa del liquido a
partir de la diferencia de la masa del picnémetro con el liquido y la masa del
picndmetro vacio, posteriormente se realiza el cociente de las masas con el

volumen que ocupa.

f

& 25 mL. 2%

Figura 1. Picnémetro.

Existe otro instrumento que se emplea para determinar experimentalmente la
densidad relativa de los liquidos llamado densimetro (Figura 2), se encuentra
formado por un cilindro de vidrio hueco con un bulbo pesado, generalmente de
metal en el fondo, permitiendo al densimetro flotar de manera vertical. Cuenta con

una escala donde se mide directamente la densidad relativa de los liquidos.



Figura 2. Densimetros.

Cuando es necesario determinar la densidad de sustancias soélidas excepto
porosas, se utiliza una probeta conteniendo agua destilada donde se sumerge el
material sélido, permitiendo de ésta manera medir directamente el volumen
desplazado de agua por el sélido, se determina la masa del objeto y de nueva

cuenta se realiza el cociente de la masa entre el volumen desplazado.

La densidad de los liquidos es de vital importancia en procesos de control de
calidad de alimentos y en el analisis de composicién de productos quimicos, por
ejemplo cuando se determina el porcentaje de etanol en una bebida alcohélica o el
contenido de sacarosa en una disolucidon. También es utilizada para la separacion
de sustancias que componen a las mezclas a través de procedimientos como la
centrifugacion, en donde la mezcla se coloca generalmente en un tubo de ensayo
y posteriormente se introduce en una centrifugadora, la cual tiene un movimiento
de rotacién rapido y constante, de esta manera se logra que las particulas de
mayor densidad se vayan al fondo y las de menor densidad queden en la parte
superior. Algunas mezclas que se separan por éste procedimiento son la sangre y

los organelos de la célula.



En algunos casos, cuando se tienen dos 0 mas liquidos con diferentes densidades
se observan el mismo ndmero de fases (ejemplo cuando se coloca agua y aceite
en un recipiente), para separar dichos liquidos se introducen en un embudo de
separacion y con solo girar la valvula del instrumento, el liquido que tenga la
mayor densidad serd el primero en salir. Este procedimiento es comdnmente

utilizado debido a su facil uso.



Obijetivos

Determinar experimentalmente la densidad de un liquido no volatil con rigor

metrolégico.

Calcular la incertidumbre en el valor medido de la densidad.

Evidenciar la necesidad, importancia y aplicacion de la Metrologia en las

determinaciones de las magnitudes.



Justificacion

La masa y el volumen son propiedades extensivas de la materia, es decir, son
comunes en todos los cuerpos fisicos y dependen de la cantidad o extension del
mismo, a su vez estas dos propiedades son magnitudes que forman parte de la
densidad. El valor de densidad de la materia es el mismo cuando se trata de un
solo componente y cuando se determina en condiciones similares. Por ejemplo, se
pueden tener muestras de cobre con diferentes masas: 1,00 g, 10,5 g, 264 g, sin
embargo todas tendran igual valor de densidad 8,96 g cm™, esto se debe a que la

masa es directamente proporcional al volumen.

Cuando se realiza la determinacion experimental de la densidad de un objeto
sélido y no poroso, como se mostré en el ejemplo anterior, es necesario contar
con valores de masa y volumen; los primeros se obtienen utilizando una balanza
analitica o bascula, en tanto que el volumen puede determinarse utilizando dos
procedimientos, el primero consiste en utilizar un recipiente graduado donde se
coloca agua y se introduce la muestra, de este modo se mide directamente el
volumen de agua desplazado por el material. En el segundo procedimiento se
observa la forma geométrica que tiene el cuerpo y se utiliza la ecuacion
matematica, cuando es posible, correspondiente a la forma permitiendo obtener el

volumen que ocupa.

Este ejemplo con sus respectivas variantes al hacer uso de diversos materiales, es
de gran utilidad en procesos educativos cuando se requiere mostrar que toda la
materia tiene un valor de densidad donde existe una relacién entre la masa y el

volumen.



Hablando especificamente del proceso educativo de los alumnos pertenecientes a
la Facultad de Quimica de la UNAM, se realizan practicas de laboratorio en donde
el alumno desarrolla diversas habilidades que incluyen: el razonamiento légico,
destreza motriz, trabajo en equipo y sobre todo, conocimiento basto de materiales

e instrumentos que seran de gran utilidad a lo largo de su vida profesional.

Es comdn que en algunas practicas de laboratorio exista la variante para
determinar la densidad de un sdélido o liquido y utilizar instrumentos diferentes al
picnometro o densimetro, por ejemplo, se puede emplear una balanza analitica y
una probeta cuando se trata de un sélido, o una balanza y pipeta serolégica en el
caso de los liquidos. Sin embargo en ocasiones, tales mediciones deben

realizarse con rigor metrolégico para obtener una trazabilidad.

En el presente trabajo se realiz6 una propuesta de practica donde se determiné
experimentalmente y de manera profesional, la densidad de un liquido no volatil
con rigor metrolégico en dicha practica fue necesario contar con instrumentos
calibrados para obtener una trazabilidad en las mediciones y asi mostrar la

importancia que tiene la Metrologia en las determinaciones de las magnitudes.

El primer objetivo del presente trabajo fue determinar experimentalmente la
densidad de un liquido con rigor metrolégico, para cumplir con el objetivo fue

necesario establecer las caracteristicas del liquido a utilizar.

Una de las propiedades mas importantes del liquido, fue considerar su volatilidad,
ésta se relaciona con la temperatura ambiente y presion atmosférica. El concepto
volatil se refiere a la capacidad que un liquido tiene para pasar del estado liquido

al estado gaseoso con facilidad.



Cuando se requiere determinar experimentalmente la densidad de un liquido
volatil con rigor metroldgico, es necesario mantener condiciones controladas de
temperatura y presién ambiente.

Debido a que la experimentacion se realizaria en los laboratorios de Fisica de la
UNAM se observé que éstos no contaban con un sistema que controlara los
factores ambientales antes mencionados, por lo que fue necesario utilizar un
liguido no volatil llamado Benasep Solucion Esterilizante en Frio a Base de
Glutaraldehido al 8 %. Figura 3.

Figura 3. Liquido no volatil.



Existen tres elementos que influyen en el rigor metroldgico los cuales se numeran

a continuacion:

Instalaciones.
Patrones de referencia.
Personal calificado.

Instrumentos y materiales.

a r 0w N PR

Procedimientos.

Las instalaciones deben permitir el control de factores ambientales como:
temperatura, humedad relativa y presién atmosférica. Otro punto importante es
que las mesas de trabajo deben tener una superficie regular sobre todo cuando se
realiza una medicién de masa y se utiliza una balanza analitica, también se debe
verificar que no existan cambios bruscos en el voltaje eléctrico ya que esto puede

alterar los instrumentos utilizados.

En el punto 2 se menciona a los patrones de referencia éstos permiten obtener

una trazabilidad en las mediciones realizadas.

Para el tercer punto, la capacitaciéon del personal debe ser continua de tal forma
gue no exista deficiencia en los resultados obtenidos.

Dentro de dicha capacitacion es importante conocer y contar con instrumentos
calibrados asi como de materiales adecuados que permitan realizar mediciones y

calibraciones en forma rigurosa.

En el dltimo punto se mencionan los procedimientos, éstos deben ser validados

para demostrar que son Utiles al realizar las calibraciones correspondientes.

Al observar los elementos que forman al rigor metrolégico, surgieron dos objetivos
mas, los cuales muestran la importancia de la Metrologia en las mediciones

realizadas.
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Es importante sefialar que para cumplir con los objetivos 2 y 3, fue necesario

contar con los instrumentos enlistados a continuacion:

v' Termo6metro de inmersién parcial.
v Balanza analitica.

v Pipeta serolégica de 10 mL.

Para cumplir con el segundo objetivo, fue fundamental conocer el dato de
incertidumbre de cada instrumento, ése dato se encuentra reportado en el informe
de calibracién correspondiente. Al seleccionar los instrumentos anteriormente
enlistados se encontr6 que ninguno contaba con dicho informe, por lo que fue
necesario aplicar procedimientos adecuados y realizar la calibracion de cada
instrumento, demostrando asi la importancia de la Metrologia la cual se refiere en

el objetivo 3.

El escrito se divide en dos partes:

1. Determinacioén experimental de la densidad de un liquido no volatil con rigor
metrolégico.

2. Calibracion de tres instrumentos.

En el punto 1 se menciona la experimentacion que se realizdé con instrumentos

calibrados para obtener un resultado con trazabilidad.

Para el segundo punto, fue necesario realizar la calibracion de cada uno de los
instrumentos utilizados, por lo tanto, en el presente trabajo también se muestran:

» Calibraciones realizadas a los tres instrumentos seleccionados.

» Obijetivos especificos en cada practica.

» Caracteristicas del instrumento a calibrar.

» Procedimientos de calibracion, donde se realiz6:

11



» Propuesta de procedimiento para la calibracién de instrumentos utilizados
en la determinaciéon de temperatura.
» Propuesta de procedimiento para la calibracién de instrumentos utilizados
en la determinacion de volumenes.
» Célculo de incertidumbre.
* Resultados.
» Andlisis de resultados.

» Conclusiones.

A pesar de que se cuenta con patrones de calibracion e instrumentos de alta
calidad metrolégica en el laboratorio de Fisica de la UNAM, las areas donde se
realizaron las mediciones no disponen de un sistema que permita el control de las

condiciones ambientales durante los procedimientos experimentales.

Las condiciones de almacenaje, resguardo de patrones, sustancias e instrumentos
son de igual manera, inadecuados para su propésito. Por lo anterior, el presente
trabajo muestra las carencias encontradas en los laboratorios el cual es un tema
digno de analisis para futuras mediciones. Durante los procesos, se registraron
datos de los factores ambientales con el propésito de incluirlos en los calculos

matematicos.
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Capitulo I.
Determinacién experimental de la densidad de un liquido

no volatil con rigor metrologico
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Capitulo 1.

Determinacién experimental de la densidad de un liquido no volatil con rigor

metrolégico

1.1 Introduccién

Cuando se determina experimentalmente la densidad de una sustancia utilizando
el método gravimétrico, se necesita obtener valores de masa y volumen; para
realizar lo anterior es importante utilizar instrumentos calibrados, patrones de
referencia, declaracion de incertidumbres, trazabilidad en las mediciones;
materiales adecuados como: guantes de latex libres de talco en su interior, una
franela o lienzo de tela que no deje residuos de pelusa o polvo y pinzas para
inmovilizar algunos materiales o tomarlos cuando no se cuenten con los guantes
de latex.

Si las determinaciones se realizan de manera rigurosa en términos metrolégicos
es importante utilizar instrumentos y materiales antes mencionados asi como
cumplir con las normas aplicables a los procedimientos utilizados, en ocasiones
dichas determinaciones se pueden realizar utilizando un instrumento no calibrado
o patrones de referencia sin informe de calibracién, sin embargo es importante

utilizar materiales adecuados para reducir la incertidumbre en las determinaciones.

También es necesario contar con instalaciones que permitan controlar algunos
factores por ejemplo: temperatura ambiente, presién ambiental, humedad relativa,
corrientes de aire, vibraciones en el lugar de trabajo asi como la facil limpieza del
lugar, éstos factores provocan que exista variaciones en los resultados de las

mediciones realizadas.
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Cabe aclarar que el laboratorio 001-A de Fisica no cuenta con un sistema que
controle los factores ambientales antes mencionados, por lo que se realizé un
registro de las lecturas obtenidas de temperatura, presién y humedad relativa

durante la experimentacion.

En el trabajo realizado, se propuso una practica experimental donde se determind
la densidad de un liquido no volatil utilizando el método gravimétrico, al comenzar
con la seleccion de los tres instrumentos principales para efectuar la
experimentacion se observé que éstos no contaban con su respectivo informe de
calibracion, por lo que fue necesario aplicar procedimientos para llevar a cabo las

calibraciones correspondientes.

Uno de los objetivos de la practica experimental propuesta, es mostrar a los
alumnos del laboratorio de Fisica y Metrologia de la UNAM la importancia de
realizar mediciones con rigor metroldgico de tal manera que se garantice la calidad
de las mismas.

Alun cuando en los laboratorios de estas asignaturas no se cuente con las
condiciones necesarias para realizar dichas mediciones tal como lo indican las
normas, es necesario mostrar al alumno la forma de realizarlas asi como los
calculos matematicos cuando se requiere tener una trazabilidad en las
determinaciones, esto es debido a que en su vida profesional podria hacer uso de

las calibraciones mostradas en el presente trabajo.

También es necesario asegurar que las determinaciones que se efectian de las
magnitudes sean las que verdaderamente se indican en los instrumentos, para
lograr lo antes mencionado era importante contar con instrumentos calibrados los

cuales se mencionan a continuacion:
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* Termodmetro de inmersién parcial.

* Balanza analitica.

» Pipeta seroldgica de 10 mL.
Las caracteristicas de cada instrumento se muestran en los capitulos II, Il y IV
respectivamente asi como el célculo de la incertidumbre a través de
procedimientos de calibracién que fueron realizados en las instalaciones del
laboratorio A-001 de Fisica de la UNAM.

La muestra seleccionada del liquido no volatil fue:

* Benasep Solucién Esterilizante en Frio a Base de Glutaraldehido al 8%,
cuyo valor de densidad nominal es de 1,02 + 0,04 gmL™

1.2 Objetivos de la practica

1. Determinar la densidad de un liquido no volatil con rigor metrolégico.

2. Calcular laincertidumbre en el valor medido de la densidad.

3. Evidenciar la necesidad, importancia y aplicaciéon de la Metrologia en las

determinaciones de las magnitudes.
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1.3 Caracteristicas de la muestra.

El liquido seleccionado debia cumplir con las siguientes caracteristicas:

» Ser un liquido no volatil a temperatura y presién ambiente.

e Colorido para medir el volumen con facilidad.

» Conocer el valor nominal de su densidad para mostrar que el procedimiento
propuesto aportaria resultados congruentes en la determinacion de la
densidad, realizada en los laboratorios de Fisica de la Facultad de Quimica
en la UNAM.

Como se mencioné con anterioridad el producto Benasep Solucién Esterilizante en

Frio a Base de Glutaraldehido al 8% cumplié con las caracteristicas mencionadas.

1.4 Caracteristicas de los instrumentos y materiales utilizados en la

determinacion experimental de la densidad de un liquido no volatil

Instrumentos.

Termdmetro de inmersion parcial.
Marca: Brannan.

Alcance nominal: - 20,0 a 110,0 T
Resolucion del termémetro: 1 T

* Incertidumbre: 7,0 E-01 C
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Figura 4. Termémetro de inmersion parcial

*Los detalles del célculo de incertidumbre se muestran en el capitulo II. El

procedimiento de calibraciéon se muestra en el anexo 5.

Balanza analitica.

Clase de exactitud: Especial 1
Modelo: EP613C

Marca: Ohaus

Capacidad 610 g

Resolucion: 0,001 g

Escaldn de verificacién: 0,001 g
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** Incertidumbre: 1,9 E-03 g

Figura 5. Balanza analitica

**|_os calculos mateméaticos de incertidumbre del instrumento se muestran en el
capitulo I, los procedimientos de la calibracion son mostrados en los anexos 9, 11
y 13.

Pipeta serolégica

Material: Borosilicato.
Alcance nominal: 0,5 a 10mL
Resolucion: 0,1 mL

Marca: Pyrex.
***|ncertidumbre: 1,0 E-02 mL
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Figura 6. Pipeta serologica.

***E| calculo de incertidumbre se muestra en el capitulo IV, en cuanto al

procedimiento se muestra en el anexo 16.

Los instrumentos auxiliares utilizados en la practica experimental fueron:

1. Multimetro (en modo de temperatura).
Marca: Extech
Resolucién: 1 C
Incertidumbre: 3% de la temperatura registrada enC
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Figura 7. Multimetro

. Barémetro.

Marca: Extech
Resolucién: 1 Pa
****Incertidumbre: 1 Pa
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Figura 8. Barometro

3. Higrometro.
Marca: Extech
Resolucion: 1 % HR
****|ncertidumbre: 1% HR
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Figura 9. Higrometro.

****Debido a que los instrumentos no contaban con el manual de operacién, ni
certificado de calibracion, se tomé como incertidumbre el valor de la resolucion de
cada instrumento.
Materiales.

1. Un par de guantes de latex libres de talco en su interior.

2. 1vaso de precipitados de 150 mL marca Pyrex.

3. 20 tubos de ensayo de 13 x 100 mm marca Pyrex.

4. 200 mL del producto Benasep Solucion Esterilizante en Frio a Base de
Glutaraldehido al 8%.
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5. 1 Perilla de succion de hule.

6. Solucion de detergente libre de fosfatos.

7. Agua desmineralizada.

8. Acetona grado industrial.

9. Telalibre de polvo y pelusa.

10.1 Pizeta.

1.5 Procedimiento para la determinacién experimental de la densidad de un

liguido no volatil con rigor metrolégico.

Los volumenes seleccionados a lo largo de la escala de la pipeta seroldgica

para realizar la determinacién experimental de la densidad de un liquido no volatil

fueron:
e 1mL
e 5mL
e 7mL
« 10mL

El procedimiento propuesto para realizar la determinacion de la densidad del

producto, se muestra en el anexo 2.
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Limpieza del material. *®

Antes de comenzar con el procedimiento para la determinacién de la densidad del
producto Benasep Solucion Esterilizante en Frio a Base de Glutaraldehido al 8%,
fue necesario que el material a utilizar se encontrara limpio y seco, a continuacion

se detallan las actividades realizadas.

» Lavar el material de vidrio, utilizando una solucién de detergente libre de
fosfatos y enjuagar con agua desmineralizada.

* Mojar las paredes internas del material con acetona grado industrial y
esperar a que seque.

* Una vez que el material de vidrio se encuentra limpio y seco, es necesario
manipularlo con guantes de latex libres de talco en su interior, para evitar

alteraciones en las mediciones que se efecttan.

En la realizacién del presente capitulo se utiliz6 el método gravimétrico para
determinar la densidad experimental de la muestra, el cual consistié en obtener la
masa del liquido no volatil con una balanza analitica calibrada (el procedimiento de
calibracion se muestra en el capitulo IIl) se utilizé un vaso de precipitados donde
se introdujo un tubo de ensayo, posteriormente se ajusté a cero la balanza y a

continuacion se depositd la muestra tomada con la pipeta seroldgica de 10 mL.

1.6 Tratamiento de los datos obtenidos.

Frecuentemente es necesario hacer ajustes de modelos lineales a los resultados
de las mediciones obtenidas, cuando una de las variables medidas depende de
otra de ellas. En estas situaciones la informacién que se debe tener son los
pardmetros que caracterizan a la funcién que relaciona ambas variables. Sin duda,
el caso mas simple es una relacion lineal, en la que se determinan como

parametros la pendiente y la ordenada al origen de una recta.
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El método méas simple para el ajuste de una recta a un conjunto de parejas de
datos experimentales se refiere a la regresion lineal, también conocida como

cuadrados minimos.

Como se recordara, para determinar la densidad del liquido no volatil fue
necesario realizar mediciones de masa y volumen, por lo que, el valor de la

densidad tuvo incertidumbres asociadas tanto de masa como de volumen.

A continuacidn se muestra el tratamiento de los datos obtenidos para determinar la
densidad del liquido no volatil, asi como la obtenciéon de las ecuaciones que

permitieron determinar la incertidumbre en la ordenada al origen y la pendiente.

Se comenzara mostrando las ecuaciones utilizadas cuando la dispersion de los
datos se atribuye solamente a la incertidumbre debida a la masa de la muestra.
Para la segunda parte, en las ecuaciones mostradas se toma en cuenta la
incertidumbre asociada al volumen del liquido no volatil, posteriormente se obtuvo
el promedio de los valores de ordenada al origen y pendiente asi como sus
respectivas incertidumbres para informar un solo resultado de densidad con su

respectiva incertidumbre.

El grafico que se encuentra en el punto 1.7 fue trazado con los resultados
obtenidos de las mediciones de la masa de la muestra del liquido (los volimenes
seleccionados fueron 1, 5, 7 y 10 mL) y el volumen obtenido en la calibracién de

instrumentos para entregar volimenes, que se encuentran en el capitulo IV.
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Determinacion de la densidad de un liguido no volatil cuando la fuente de

incertidumbre se debe a la masa de la muestra.

Los datos de las mediciones del volumen calibrado de la pipeta serolégica de 10
mL corresponden al eje de las absisas y la masa obtenida de la muestra
corresponde al eje de las ordenadas como se observa en el gréfico 1 llamado
“Densidad de Glutaraldehido”. Por el método de cuadrados minimos ' se obtuvo
la ecuacion de la recta con la cual se determiné el valor de la pendiente y la
ordenada al origen (m y b respectivamente).

Debido a que las incertidumbres asociadas a las mediciones de masa y volumen,

son diferentes, se utilizaron las siguientes ecuaciones:

2
m= Oll 012 i ?i (2)
Xi Xi
Tiri{xz]
Yig XE XY X
Rt At Rt ®
1 Xl2 Xi :
Tele(Ze)
Donde:

m = Pendiente
b = Ordenada al origen

0° = Incertidumbre debida a la masa de la muestra
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La incertidumbre debida a la masa de la muestra tiene asociada las siguientes

incertidumbres:

om=~/UA? +ures? +ucal® (4
Donde:

om= Incertidumbre debida a la masa de la muestra.
uA= Incertidumbre tipo A.
ures= Incertidumbre debida a la resolucion de la balanza.

ucal= Incertidumbre que se encuentra en el informe de calibracion de la balanza.

A continuacién se muestran las ecuaciones para determinar cada factor que

interviene en la incertidumbre debida a la masa.

Incertidumbre tipo A

UA = (5)

St

Jn

Donde:

UA = Incertidumbre tipo A
s = Desviacion tipica de la muestra en las mediciones.
n=Numero de mediciones, cuyo valor es 5.

t = factor basado en la distribucion “t” de Student cuyo valor es 1,05 con un nivel

de confianza de 68,27%
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En la siguiente ecuacién se muestra la estimacion del valor de la desviacion tipica
de las mediciones:

S(T-T)
n-1

(6)

Donde:

s =Desviacion tipica de las mediciones.

T =Promedio de las lecturas obtenidas de la masa de la muestra.
T =Lectura de las masas registradas en la balanza.

n =NUmero de mediciones, con un valor de 5.

Para calcular la incertidumbre debida a la resolucién de la balanza., se utilizé la

siguiente ecuacion:

_ resolucién

T2 “

Donde:
ures = Incertidumbre debida a la resolucion de la balanza.

resolucion = Indica la resolucion de la balanza con valor de 0,001 g

Utilizando la siguiente ecuacién, se determind la incertidumbre debida a la
calibracién de la balanza:

_incertidumbre
k

cal 8)
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Donde:

ucal= Incertidumbre debida a la calibracion de la balanza.
Incertidumbre= Incertidumbre registrada en el informe de calibracion de la
balanza.con un valor de 1,9 E-03 g

k= Factor de cobertura con un valor de 2

Para obtener las incertidumbres en la pendiente y la ordenada al origen se

utilizaron las siguientes ecuaciones:

ag
o2 =N— 9
n=N— (©)
2 _ O .2
Gb__zxi (10)
A
Donde:
1
ol=—— i-mxi-b)? 11
NP ) (12)

La siguiente ecuacion se utilizé para calcular A:

_ i w1 Xt iz
S I Do bty 42
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Determinacion de la densidad cuando la fuente de incertidumbre es

debida al volumen de la muestra.

Ahora se considera que la dispersidon de los datos se atribuye Unicamente a la
incertidumbre debida al volumen calibrado o real, tomado con la pipeta serolédgica.
Por lo tanto, se utilizan las siguientes ecuaciones para determinar la pendiente y la

ordenada al origen respectivamente:

M= 0 o’ o; czj. (13)
1 5 i
sirs{zz]
DIED I Yol 3
p=— 3 "0 G0 (14)
1 I2 \
Tere{zy)

Recordando que la incertidumbre debida al volumen se encuentra formado por las

siguientes incertidumbres:

ov=+UAZ? +ures? +ucal® (15)

Donde:

o,= Incertidumbre debida al volumen.

uA= Incertidumbre tipo A.

ures= Incertidumbre debida a la resolucion de la pipeta.

ucal= Incertidumbre que se encuentra en el informe de calibracion de la pipeta

seroldgica.
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A continuacidn se muestran las ecuaciones para determinar cada factor que
interviene en la incertidumbre debida al volumen.

Incertidumbre tipo A

s

UA=—=t 16
7 (16)

Donde:

uA = Incertidumbre tipo A

s = Desviacion tipica de la muestra en las mediciones.

n=Numero de mediciones, cuyo valor es 5.

t = factor basado en la distribucién “t” de Student cuyo valor es 1,05 con un nivel
de confianza de 68,27%

En la siguiente ecuacién se muestra la estimacion del valor de la desviacion tipica
de las mediciones:

-7y
s= —Z(n-l) a7

Donde:

s =Desviacion tipica de las mediciones.

T =Promedio de las lecturas obtenidas del volumen.calibrado.
T =Lectura de los volimenes.

n =NUmero de mediciones, con un valor de 5.

32



La siguiente ecuacion muestra la manera de obtener la incertidumbre debida a la

resolucion de la pipeta serolégica:

resolucion

23

ures = (18)

Donde:
ures =Incertidumbre debida a la resolucion.

resolucién = Indica la resolucién del termémetro la cual tiene un valor de 0,1 mL.

Calculando la incertidumbre debida a la calibracién de la pipeta:

cal= mcertldkumbre (19)

Donde:

ucal= Incertidumbre debida a la calibracién de la pipeta serolégica.
Incertidumbre= Incertidumbre registrada en el informe de calibracion de la pipeta
seroldgica con un valor de 1,0 E-02 mL

k= Factor de cobertura con un valor de 2

Para obtener las incertidumbres en la pendiente y la ordenada al origen, se

utilizaron las siguientes ecuaciones:

()
02 =N— 20
w=N— (20)
2
c;:%zxf (21)
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Donde:
0 =13 (yi-mxi-by 22)
N-2

Para calcular A se utilizé la siguiente ecuacion:

_ O o 1l X _ X ’
i VRV o DD B [ZG—J (@)
>% vX

Realizando los calculos matematicos anteriores, se observé que se contaba con la

siguiente informacion:

e Se obtuvieron resultados correspondientes a la dispersion de los datos
atribuidos a la incertidumbre debido a la masa (eje de las ordenadas),
* Y, la dispersion de datos correspondientes a la incertidumbre debida al
volumen (eje de las absisas).
Por lo tanto, se obtuvieron los promedios de las pendientes, ordenadas al origen y

sus respectivas incertidumbres como se muestra a continuacion:

M:m+M (24)
2

— b+B

B= 25
2 (25)

Para informar sobre las incertidumbres asociadas a la pendiente y ordenada al

origen, se tomaron aquellas que tuvieron un valor mayor.



1.7 Resultados.

En la tabla 1 se muestran los valores del volumen tedrico, el volumen real tomado

por la pipeta seroldgica de 10 mL (la determinacion de los volimenes se muestran

en el capitulo IV), la masa de la muestra; asi como la presién atmosférica,

humedad relativa, temperatura de la pipeta, temperatura de la muestra y

temperatura ambiente durante las mediciones.

Tabla 1. Resultados de la masa de la muestra a diferentes voliimenes.

Volumen| Volumen Masa Presion |Humedad | Temperatura | Temperatura
tedrico calibrado de la |atmosférica| relativa | de la pipeta | ambiente
(mL) (mL) muestra (Pa) (%) (T) ()
(@)
0,0 0,0 0,0 1004 46,6 16,0 17,4
1,0 1,0 1,0 1004 46,8 16,2 17,4
50 49 51 1004 46,8 17,2 18,2
7,0 6,9 7,1 1004 47,0 16,2 18,4
10,0 9,8 10,1 1004 47,4 16,2 18,0

35



Se realiz6 un grafico con los resultados del volumen calibrado y la masa de

la muestra como se observa a continuacion:

Gréfico 1.
Densidad de Glutaraldehido y= 1'0R:2"’2_X1' 0.0052
Masade 3 //
Glutaraldehido g /

2 —

1 —

O T T T T T T T T T T

0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
Volumen calibrado (mL)

Se calculd el valor de la pendiente y la ordenada al origen considerando que la

dispersion de los datos se atribuye solamente a la masa de la muestra:

m= 1,03 gemL™*
b=8,5E-04 g

Las incertidumbres de cada valor fueron:

um=7,3 E- 13 gemL™*
ub=2,5E-11g
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Se determind la pendiente y la ordenada al origen respectivamente, cuando la

dispersion de los datos se atribuye al volumen de la masa:

M = 1,033 gemL™*
B=-16E-02g

Las incertidumbres de cada valor fueron:

uM= 1,7 E-10 gemL™
uB=5,7 E-09 g

Por Ultimo se determind el promedio de la pendiente y la ordenada al origen, el

valor de las incertidumbres es el mayor obtenido:
M =1, 032 gemL™*

B=-74E-03¢g

uM= 1,7 E-10 gemL™*

uB= 5,7 E-09 g

El resultado se expresa como:

Tabla 2. Resultados de la densidad de la muestra problema.

M + Sm B i Sb
(gemL™) (@)
1,032+ 1,7 E-10 | - 7,4 E-03 + 5,7 E-09
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1.8 Andlisis de resultados.

Los dos primeros objetivos del presente capitulo fueron determinar la
densidad de un liquido no volatil con rigor metrolégico asi como calcular el valor
de la incertidumbre de las mediciones realizadas, los resultados se muestran en la
tabla 2.

Como se puede observar, la pendiente (M) representa el valor experimental de la
densidad del producto (1,032 gemL™) y un valor de incertidumbre de 1,7 E-10gemL
! El valor de la densidad calculada experimentalmente cumple con el dato en la

especificacion del producto, cuyo valor nominal de densidad era 1,02 + 0,04 gemL"
1

También se pudo observar que el procedimiento propuesto para la determinacion
experimental de la densidad del liquido no volatil realizado en los laboratorios de
Fisica de la UNAM, permiti6 obtener un valor de incertidumbre menor a la
reportada en la especificacion del producto ain cuando no se cuentan con las
instalaciones necesarias para controlar los factores de temperatura ambiente,
presion ambiental, humedad relativa, corrientes de aire, vibraciones y areas

cerradas donde se realizaron las mediciones.

En las determinaciones experimentales de las propiedades de la materia como lo
es la densidad, es importante realizar mediciones con rigor metrolégico ya que
ésta propiedad es utilizada con frecuencia para distinguir una sustancia de otra, la
trazabilidad de las mediciones permite obtener una calidad de las mismas la cual
se ve reflejada en la reproducibilidad de las mediciones en condiciones

semejantes utilizando los mismos instrumentos.

38



1.9 Conclusiones.

Se determind la densidad y la incertidumbre de un liquido no volatil con

rigor metrolégico con valores de 1,032 + 1,7 E-10gemL™ respectivamente.

1.10 Conclusiones especificas sobre la practica propuesta.

En las préacticas experimentales que son realizadas en la Facultad de
Quimica de la UNAM, se determinan diversas magnitudes como: temperatura,
masa, volumen, concentracion de sustancias en disoluciones, presién atmosférica,

etc.

En la mayoria de las veces, las incertidumbres de los instrumentos con los cuales
se realizan las mediciones se pasan por alto. Sin embargo, en algunas otras
ocasiones es necesario conocer la incertidumbre de los materiales con los cuales
se trabaja, por ejemplo cuando se prepara una solucién de hidroxido de sodio
0,001 M se requiere pesar una cierta cantidad de la sustancia y después disolverla
en agua. Para pesar la cantidad necesaria de la sustancia se utiliza una balanza
analitica, es importante conocer la incertidumbre de la balanza para saber la
cantidad real de masa utilizada para la preparacion de la solucion. Existen otros
métodos para determinar la concentracién real de la muestra, pero en una primera
instancia es necesario saber que la lectura de la cantidad de masa que se registra

en la balanza es la que en verdad se indica.

En el presente trabajo se determiné la densidad de un liquido no volatil con rigor
metrolégico, por lo que fue necesario contar con instrumentos calibrados y
materiales especificos los cuales garantizaron la trazabilidad de las mediciones de

las magnitudes de masa y volumen.

39



Debido a que los instrumentos seleccionados para realizar la determinacién de la
densidad del liquido no se encontraban calibrados, se aplicaron procedimientos

para efectuar las calibraciones correspondientes a los instrumentos:

v' Termoémetro de inmersién parcial.
v/ Balanza analitica.

v Pipeta serolégica de 10 mL

Con los instrumentos ya calibrados se determiné la densidad de una muestra
problema la cual tuvo un valor de 1, 32 gemL™, similar a la densidad nominal

especificada en el producto.

Durante el proceso de la determinacion experimental de la densidad de un liquido
no volatil, se propusieron dos procedimientos, uno de ellos fue la calibracién de
instrumentos para determinar temperatura, el cual se basé en registrar la lectura

de temperatura de los termémetros durante un intervalo de tiempo de 10 minutos.

El segundo procedimiento propuesto fue la calibracion de una pipeta seroldgica de
10 mL, se utilizé un vaso de precipitados en el cual se introdujo un tubo de ensayo
y se ajustdé a cero la balanza, para posteriormente depositar el liquido de la
muestra. Con la experiencia obtenida en las calibraciones realizadas con
anterioridad, se observdé que el ajuste a cero de la balanza analitica es
despreciable cuando se efectian calculos matematicos para determinar la masa

del volumen que es entregada por la pipeta.



Puesto que los laboratorios de Fisica de la UNAM, no cuentan con un sistema que
regule factores ambientales como: temperatura, humedad relativa, presion
atmosférica, corrientes de aire, vibraciones y bafios térmicos a temperaturas
mayores a 80 T, la determinacién experimental de la densidad de un liquido no
volatil se realiz6 siguiendo de manera rigurosa los procedimientos asi como las
recomendaciones mencionadas en las diversas guias para calcular incertidumbres
y las diferentes Normas Oficiales Mexicanas consultadas pudiendo lograr la

determinacion experimental de una propiedad de la materia con rigor metrolégico.
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Capitulo II.
Calibracion de instrumentos para la determinaciéon de

temperatura
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Capitulo II.
Calibracién de instrumentos para la determinacion de temperatura

En el siguiente capitulo se muestra la calibraciéon de un termémetro de inmersion
parcial y un termémetro de inmersion total asi como el tratamiento de los datos

obtenidos para posteriormente realizar el célculo de la incertidumbre.
2.1 Introduccién

El instrumento utilizado con frecuencia para determinar la temperatura de una
sustancia es sin duda el termometro de liquido en vidrio, esto se debe a su
facilidad de uso, portabilidad, costo, estabilidad, amplio intervalo de trabajo o por

recomendaciones de normas.

Los primeros registros de medicion de temperatura datan del periodo Greco-
Romano durante la Antigliedad Clasica, los instrumentos no contaban con una
escala de medicion y se encontraban abiertos a la atmosfera provocando que las

mediciones no fueran confiables.

El funcionamiento de los termdmetros de liquido en vidrio esta basado en la
expansion del liquido del termdmetro debido a un incremento de la temperatura de
la muestra u objeto, causando que el liquido dentro del termdémetro avance por un

tubo capilar. ®

Las partes principales que conforman a un termémetro de liquido en vidrio se

muestran en la figura 10. ©
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Bulbo

Figura 10. Partes de un termémetro.

Por otro lado, el menisco del liquido es usado como un indicador en las lecturas

realizadas.

Existen dos tipos de menisco: el cdncavo y el convexo; cuando el liquido utilizado

es el mercurio la forma del menisco que toma es convexa como se muestra en la

figura 11. ©
Convexo — I

Mercurio

Figura 11. Forma del menisco para el mercurio.



Los termémetros de liquido en vidrio estdn formados por: vidrio, liquido

termométrico y gas. A continuacion se describen sus caracteristicas:

v Vidrio. ®

El vidrio utilizado en los termometros debe ser estable y resistente a altas

temperaturas.

v Liquido. ®

El liquido termomeétrico ideal deberd tener las siguientes caracteristicas fisicas y

quimicas:

1.

Ser liquido en el intervalo nominal del termémetro.

2. Tener un coeficiente de expansion lineal.

3. Ser opaco o con color para su facil lectura.

4. No “mojar” por fuerzas adhesivas la superficie del capilar.

5. Ser quimicamente inerte y estable con respecto a otros materiales en el
sistema.

6. Tener un menisco definido para la facil lectura de las mediciones.

v Gas.®

El gas reduce la destilacion del liquido por lo tanto, los termémetros deben ser

llenados con un gas inerte como el nitrégeno para prevenir la separacion del

mercurio a cualquier temperatura indicada en la escala.

Los termdmetros pueden clasificarse por el tipo de inmersién, la Norma

Oficial Mexicana NOM-011-SCFI-2004 Instrumentos de medicidon- Termémetros de

liquido en vidrio para uso general- Especificaciones y métodos de prueba ), los

describe de la siguiente manera:



Inmersién parcial.

Cuando se emplea éste tipo de termémetro se debe ajustar para su uso hasta la
marca especificada o linea de inmersién (regularmente es de 76 mm + 1 mm)
cuando es necesario realizar una correccién por temperatura de la columna
emergente (ts) se consideran los valores indicados en la tabla 2, que se muestra

en el anexo 4.

Inmersién completa.

Este tipo de termometro es inmerso completamente en el fluido para poder

determinar la temperatura del fluido.

Inmersion total.

Los termometros de inmersion total deben ajustarse para su uso de tal manera
gue sea posible sumergirlos hasta aproximadamente la altura que alcanza el
menisco, es decir, hasta mantenerlo unos cuantos milimetros por arriba del nivel

del liquido o fluido en el cual se sumerge.

En el anexo 4 se presenta una tabla con los requisitos que deben de tener los
termémetros de uso general, también se muestra el valor del error maximo
tolerado (EMT) de los termometros segun el tipo de inmersion y el dato de la
temperatura promedio de la columna liquida emergente (ts) cuando es necesario

realizar una correccion por temperatura.
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A continuacion se muestran los diferentes tipos de termémetros segun el
tipo de inmersién, mencionados anteriormente.

nmersian nmerskan - 7]
Parcial Compista

n nmerslon )
Towal

Figura 12. Tipos de term6metros.

Es importante que antes de comenzar con la calibracion de los termdémetros se
realice una inspeccion visual tomando en cuenta los parametros mencionados en

la Norma Oficial Mexicana NOM-011-SCFI-2004  entre los cuales se tienen:

» La escala de temperatura o lineas de medicion deben de estar marcadas en
forma clara y permanente asi como el tipo de termémetro y la unidad de
medicion.

» Laforma del termdmetro debe ser recta.

» El vidrio no debe presentar grietas o estar roto ya que pueden interferir en
las lecturas.

» El tubo capilar debe permitir el facil deslizamiento del liquido y no presentar

fragmentos discontinuos.
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La calibracion de termoémetro se realizé por el método de comparaciéon y como su
nombre lo indica, consiste en comparar las lecturas obtenidas del termémetro bajo
prueba con las lecturas obtenidas de un termémetro patrén cuando ambos estan

inmersos en un mismo medio a una misma temperatura.

El sistema para la calibracién de termoémetros de liquido en vidrio esta formado

por: ©

v' Bafios térmicos de pozo himedo a las temperaturas asignadas.

v' Termoémetro patrén o de referencia.

v/ TermOmetros auxiliares.

v' Equipo para la preparacion del bafio térmico de pozo himedo a 0 T.

v" Accesorios para el montaje de los termémetros.

2.2 Objetivos.

1. Verificar que los termdmetros de inmersion parcial e inmersion total,

registren una lectura de temperatura similar a la lectura registrada por el

termoémetro de referencia.

2. Determinar la incertidumbre en el valor de las mediciones de un termémetro

de inmersidn parcial y un termoémetro de inmersion total.

3. Verificar que los termometros cumplan con el error maximo tolerado (EMT)
indicado en la Norma Oficial Mexicana NOM-011-SCFI-2004 Instrumentos
de medicion- TermOmetros de liquido en vidrio para uso general-

Especificaciones y métodos de prueba.



2.3 Caracteristicas de los termémetros.

TermOmetro de inmersién parcial.

Marca: Brannan.
Alcance nominal: - 20,0 a110,0 T

Resolucion: 1 T

Figura 13. Termometro de inmersién parcial.
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Termoémetro de inmersion total.

Marca: Brannan.
Alcance nominal: - 20,0 a 110,0 T
Resolucion: 1 T

Figura 14. Termémetro de inmersion total.
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2.4 Materiales e instrumentos necesarios en la calibracién de instrumentos
para la determinacién de temperatura

En el procedimiento de calibracién de instrumentos para la determinacién
de temperatura se utiliz6 un termémetro de referencia con las siguientes
caracteristicas:

TermOmetro de inmersién parcial.
Marca: ERTCO

Modelo: A 97-112

Alcance nominal: -1,0 a 201,0 T

Resolucion: 1 T
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Figura 15. Termdmetro de inmersion parcial (patron).

Los instrumentos de medicion auxiliares para registrar las condiciones ambientales

contaban con las siguientes caracteristicas:

1. Multimetro (se utilizé6 en modo de temperatura).
Marca: Extech
Resolucién: 1 €
Incertidumbre: 3% C
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Figura 16. Multimetro.

. Barémetro.

Marca: Extech
Resolucién: 1 Pa
*Incertidumbre: 1 Pa
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Figura 17. Barémetro.

3. Higrometro.
Marca: Extech
Resolucion: 1% HR
*Incertidumbre: 1% HR



Figura 18. Higrémetro.

*Debido a que los instrumentos no contaban con el manual de operacion, ni

certificado de calibracion, se toma como incertidumbre el valor de la resolucién

de cada instrumento.

Materiales.

1. Un par de guantes de latex libres de talco en su interior.

2. Pinzas.

3. Cronémetro.
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. Bafios térmicos de pozo humedo a las temperaturas de 0, 20, 40, 65 y 80
.

P,
.9,
KO
D
RN

Figura 19. Bafio térmico de pozo humedo.
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e

Figura 20. Bafios térmicos de pozos humedos.

2.5 Procedimiento de calibracion de instrumentos utilizados para la

determinacion de temperatura.

Para realizar la experimentacion, fueron seleccionados cinco bafios térmicos de
pozo humedo a las siguientes temperaturas: 0, 20, 40, 65y 80 T.
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Se propuso un procedimiento para realizar la calibracién de termémetros de
liquido en vidrio el cual se muestra en el anexo 5. En el procedimiento, los
termOmetros fueron introducidos en el bafio térmico de pozo himedo iniciando con
el que tenia la temperatura minima, es decir, el bafio térmico de 0 C, se realiz6 el
registro de las lecturas de cada termometro durante un intervalo de tiempo de 10
minutos, después de transcurrido el tiempo se permitié que los termémetros
alcanzaran un equilibrio térmico con el ambiente para continuar con el siguiente
bafio térmico de pozo himedo correspondiente a 20 T. Se repitio el
procedimiento anterior continuando con los bafios térmicos de pozo hiumedo de
40, 65y 80 TC.

2.6 Tratamiento de datos obtenidos en la calibracién de instrumentos para la

determinacion de temperatura.

Para determinar la incertidumbre expandida de las mediciones realizadas se utiliza

la ecuacion:

Uexp =ucomk (26)

Donde:

Uexp =Incertidumbre expandida.

ucom = Incertidumbre combinada.

k = Factor de cobertura con un valor de 2.

Para calcular la incertidumbre combinada, es necesaria la siguiente ecuacion:

ucom :J_r\/qu +ures?+uCE? +uTpatron? (27)
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Donde:

ucom = Incertidumbre combinada.

UA = Incertidumbre tipo A.

ures =Incertidumbre debida a la resolucién del termémetro.
uCE =Incertidumbre de la columna emergente.

uTpatrén=Incertidumbre del termémetro patréon indicada en el informe de

calibracion el cual tiene un valor de 0,2 .

A continuacion se describen las ecuaciones para obtener cada factor que

compone a la incertidumbre combinada.

1. Incertidumbre tipo A (UA)

2. Incertidumbre debida a la resolucion del termdémetro (ures)

3. Incertidumbre de la columna emergente (UCE)

1. Para evaluar la incertidumbre tipo A (uA) de las lecturas de los termémetros se

utilizé la siguiente ecuacién:

UA=—=t (28)

Donde:

UA = Incertidumbre tipo A

s = Desviacion tipica de la muestra en las mediciones.

n=Numero de mediciones, cuyo valor es 11.

t = factor basado en la distribucién “t” de Student cuyo valor es 1,05 con un nivel
de confianza de 68,27%
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La siguiente ecuacion muestra la estimacién del valor de la desviacion tipica de las
mediciones:

-7y
s= —Z(n-l) (29)

Donde:

s =Desviacion tipica de las mediciones.

T =Promedio de las lecturas obtenidas por el termémetro a calibrar.
T =Lectura de las temperaturas del termémetro a calibrar.
n =NUmero de mediciones, con un valor de 11.

Para determinar el promedio de las lecturas de cada termémetro asi como el
promedio de la columna emergente (CE) se utilizé la ecuacion:

= >T

T=2=— (30)
n

Donde:

T =Promedio de las lecturas registradas.

T = Lectura obtenida de los termdmetros a calibrar.

ZT =Suma de las lecturas de temperatura obtenidas.

n= NUmero de mediciones, con un valor de 11.
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2. Para estimar la incertidumbre debida a la resolucién del termdmetro se utiliza la

ecuacion:

resolucion

23

ures= (31)

Donde:
ures =Incertidumbre debida a la resolucion.

resolucion = Indica la resolucion del termémetro la cual tiene un valor de 1 C.

3. La correccién de la columna emergente del termémetro de inmersién parcial se

obtiene de la ley de propagaciéon de la incertidumbre, partiendo de la siguiente

ecuacion:

CE =kn(T:-T) (32)

Donde:

CE =Columna emergente del termdmetro a calibrar.

k = Coeficiente de expansién del mercurio con un valor de 0,00016 €™ con una
incertidumbre de 8 E-06 T *

n=Numero de divisiones que sobresale del bafio térmico en la escala de
medicion.

T:=Es la temperatura promedio de la columna liquida emergente (ts) indicada en
la tabla 2 del anexo 4 en C

T =Temperatura promedio de la columna emergente tomada con el termopar

expresada en C
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Para determinar la correccién de la columna emergente del termémetro de

inmersion total se utiliza la ecuacion:

CE =kn(T:-T) (33)

Donde:

CE =Columna emergente del termdmetro a calibrar.

k = Coeficiente de expansién del mercurio con un valor de 0,00016 €T ™ con una
incertidumbre de 8 E-06 T *

n=Numero de divisiones que sobresale del bafio térmico en la escala de
medicion.

T:1=Es la temperatura promedio del termdmetro de inmersion total.

T =Temperatura promedio de la columna emergente tomada con el termopar

expresada en C.

El modelo matematico para determinar la incertidumbre de la columna emergente

correspondiente a las ecuaciones anteriores es:

2 2 2 2
uCE=+ (_0CE) u%k + (—aCEj u’n+ (_GCE) uT1+ (_GCEJ u?T (34)
ok on 0T oT

Se obtiene el valor de cada variable utilizando las siguientes ecuaciones:

0CE
——=n(T:-T 35
o (Te-T) (35)
0CE
——=k(T:-T 36
o (T:-T) (36)
aCE:kr'l (37)
0T
9CE _ 1n (38)
oT
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Para determinar la incertidumbre correspondiente a la lectura T, se utilizé la

siguiente ecuacion:

T*100%

vt =——=C (39)

3%

Donde:

T = temperatura promedio de la columna emergente utilizando el termopar.

2.7 Resultados.

A continuacién se muestran los resultados obtenidos de la calibracién del

termémetro de inmersion parcial (Tinparc) a las temperaturas seleccionadas, los

cuales incluyen:

v
v

<\

NN N

* La

Temperatura registrada por el termémetro de inmersion parcial (Tinparc).
Temperatura de la columna emergente del termémetro de inmersion parcial
(Ceinparc).

Temperatura registrada por el termdémetro de referencia (Tref).

Error Maximo Tolerado (EMT) indicado en la Norma Oficial Mexicana NOM-
011-SCFI-2004.

Promedio de las mediciones obtenidas ( X).

Incertidumbre tipo A (UA).

Incertidumbre debida a la resolucion del termometro (ures).

Incertidumbre debida a la columna emergente (UCE).

Incertidumbre combinada (ucom).

Incertidumbre expandida (Uexp).

palabra “cumple” indica que el termOmetro cumple con el error maximo

tolerado.
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** E| error maximo tolerado se indica en la Norma Oficial Mexicana NOM-011-

SCFI-2004, cuyo valor se muestra en el anexo 4 tabla 2, es importante verificar el

tipo de inmersion.

Tabla 3. Resultados del termdmetro de inmersidn parcial en el bafio de hielo.

t Tinparc Ceinparc Tref EMT**
(min) (T) (T) (T) (1)
0 0 21 0,1
1 0 21 0,1
2 0 21 0,0
3 0 21 0,0
4 0 21 0,0
5 0 21 0,0
6 0 20 0,1
7 0 20 0,0
8 0 20 0,0
9 0 20 0,1
10 0 20 0,1
X 0 20,5 5,0 E-02
s 0 5,2 E-01 | 5,0E-02
UuA 0 6,5 E-01
ures 29 E-01
uCE 3,1 E-03
ucom 3,5E-01
Uexp 7,02 E-1 Cumple*




Tabla 4. Resultados del termdmetro de inmersidn parcial en el bafio térmico de

pozo himedo de 20 TC.

t Tinparc Ceinparc Tref EMT**
(min) (°C) (°C) (T) (1)
0 20,0 24,0 20,0
1 20,0 23,0 20,0
2 20,0 23,0 20,0
3 20,0 24,0 20,0
4 20,0 24,0 20,0
5 20,0 23,0 20,0
6 20,0 23,0 20,0
7 20,0 23,0 20,0
8 20,0 24,0 20,0
9 20,0 24,0 20,0
10 20,0 24,0 20,0
X 20,0 23,5 20,0
S 0 5,2 E-01 0,0
uA 0 7,4 E-01
ures 2,9 E-01
uCE 6,0 E-04
ucom 3,51 E-01
Uexp 7,0 E-01 Cumple*
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Tabla 5. Resultados del termdmetro de inmersion parcial en el bafio térmico de

pozo himedo de 40 T.

t Tinparc Ceinparc Tref EMT **
(min) (T () (T) (1)
0 40 24 40,1
1 40 24 40,1
2 40 24 40,1
3 40 24 40,1
4 40 23 40,1
5 40 24 40,1
6 40 25 40,1
7 40 24 40,1
8 40 24 40,1
9 40 24 40,1
10 40 24 40,1
X 40 24 40,1
S 0 44E-01 | 75E-15
UuA 0 1,4 E-02
ures 29E-01
uCEe 5,3 E-03
ucom 3,51 E-01
Uexp 7,02 E-01 Cumple*
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Tabla 6. Resultados del termdmetro de inmersidn parcial en el bafio térmico de

pozo himedo de 65 T.

t Tinparc Ceinparc Tref EMT **
(min) (T) (T) (T) (1)
0 65 26 65,2
1 65 28 65,1
2 65 28 65,1
3 65 27 65,1
4 65 26 65,0
5 65 27 65,0
6 65 27 65,1
7 65 26 65,0
8 65 27 65,1
9 65 27 65,0
10 65 27 65,1
X 65 26.9 65,0
S 0 7,0E-01 |6,5E-02
UuA 0 8,5 E-01
ures 29 E-01
uCEe 2,0 E-02
ucom 3,51 E-01
Uexp 7,0 E-01 Cumple*
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Tabla 7. Resultados del termdmetro de inmersion parcial en el bafio térmico de

pozo himedo de 80 T.

t Tinparc Ceinparc Tref EMT **
(min) (T) (T) (T) (1)
0 80 27 80,1
1 80 27 80,1
2 80 28 80,1
3 80 29 80,1
4 80 28 80,1
5 80 27 80,1
6 80 28 80,2
7 80 29 80,2
8 80 29 80,2
9 80 27 80,1
10 80 27 80,1
X 80 27,8 80,1
S 0 8,7E-01 | 4,6 E-02
UA 0 8,8 E-01
ures 2,9 E-01
uCE 2,0 E-02
ucom 3,5E-01
Uexp 7,0 E-01 Cumple*
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En las siguientes tablas se muestran los resultados obtenidos en la calibracion del

termOmetro de inmersién total (Tintot), de igual manera se presentan los valores:

v

RN

Temperatura de la columna emergente del termémetro de inmersion parcial
(Ceinparc).

Error maximo tolerado (EMT) indicado en la Norma Oficial Mexicana NOM-
011-SCFI-2004 cuyo valor se muestra en la tabla 2 del anexo 4.

Promedio de las lecturas registradas del termémetro de inmersion total y la
temperatura de la columna emergente (X).

Incertidumbre tipo A (UA).

Incertidumbre debida a la resolucion del termometro (ures).

Incertidumbre debida a la columna emergente (UCE).

Incertidumbre combinada (ucom).

Incertidumbre expandida (Uexp).

*La palabra cumple, indica que el termdmetro cumple con el error maximo

tolerado.
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Tabla 8.

Resultados del termémetro de inmersién total en el bafo de hielo.

t Tintot Ceintot Tref EMT **
(min) (T) (T) (T) (0,5C)

0 7 21 0,1

1 7 21 0,1

2 7 21 0,0

3 7 21 0,0

4 7 21 0,0

5 7 21 0,0

6 7 20 0,1

7 7 20 0,0

8 7 20 0,0

9 7 20 0,1

10 7 20 0,1

X 7 20,5 0,05

s 0 5,2E-01| 0,05

uA 0 6,5 E-01
ures 2,9 E-01
uCE 1,5 E-04
ucom 4,0 E-O1

No

Uexp 8,0 E-01 Cumple*
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Tabla 9. Resultados del termémetro de inmersidn total en el bafio térmico de pozo
humedo de 20 .

t Tintot Ceintot Tref EMT **
(min) (°C) (°C) (T) |(05%)

0 26,0 24,0 20,0

1 26,0 24,0 20,0

2 26,0 24,0 20,0

3 26,0 24,0 20,0

4 26,0 24,0 20,0

5 26,0 24,0 20,0

6 26,0 24,0 20,0

7 26,0 24,0 20,0

8 26,0 24,0 20,0

9 26,0 24,0 20,0

10 26,0 23,0 20,0

X 26,0 23,9 20,0

S 0 3,0 E-01 0,0

uA 0 7,5 E-01
ures 2,9 E-01
uCE 1,5 E-02
ucom 3,5E-01

No

Uexp 7,0 E-01 Cumple*
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Tabla 10. Resultados del termémetro de inmersion total en el bafio térmico de

pozo himedo de 40 T.

t Tintot Ceintot Tref EMT **
(min) (T) (T) () (0,5C)

0 44 24 40,1

1 44 25 40,1

2 44 24 40,1

3 44 25 40,1

4 44 24 40,1

5 a4 24 40,1

6 44 25 40,1

7 44 24 40,1

8 a4 25 40,1

9 44 25 40,1

10 44 25 40,1

X 44 24,5 40,1

S 0 52E-01 | 75E-15

UuA 0 7,7 E-01
ures 29 E-01
uCEe 2,4 E-02
ucom 3,5E-01

No

Uexp 7,0 E-01 Cumple*
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Tabla 11. Resultados del termémetro de inmersion total en el bafio térmico de

pozo himedo de 65 TC.

t Tintot Ceintot Tref EMT **
(min) (T) (T) () (0,5C)

0 67 25 65,2

1 67 30 65,1

2 67 36 65,1

3 67 30 65,1

4 67 27 65,0

5 67 27 65,0

6 67 28 65,1

7 67 27 65,0

8 67 27 65,1

9 67 28 65,0

10 67 28 65,1

X 67 28,5 65,0

S 0 2,9 6,5 E-02

UA 0 9,0 E-01
ures 29 E-01
uCEe 4,1 E-02
ucom 3,5E-01

No

Uexp 7,1 E-01 Cumple*
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Tabla 12. Resultados del termémetro de inmersion total en el bafio térmico de

pozo himedo de 80 T

t Tintot Ceintot Tref EMT **
(min) (T) (T) (T) (0,5C)

0 81 27 80,1

1 81 27 80,1

2 81 28 80,1

3 81 28 80,1

4 81 29 80,1

5 81 27 80,1

6 81 27 80,2

7 81 28 80,2

8 81 28 80,2

9 81 28 80,1

10 81 27 80,1

X 81 27,6 80,1

S 0 6,7 E-01 | 4,6 E-02

uA 0 8,7 E-01
ures 2,9 E-01
uCE 5,4 E-02
ucom 3,6 E-01

No

Uexp 7,1 E-01 Cumple*
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Tabla 13. Incertidumbres del termémetro de inmersion parcial.

Temperatura tedrica
(C) U=z
0 7,02 E-01
20 7,0 E-01
40 7,02 E-01
65 7,0 E-01
80 7,0 E-01

Tabla 14. Incertidumbres del termémetro de inmersion total.

Temperatura tedrica
(T) Ut<T
0 8,0 E-01
20 7,0 E-01
40 7,0 E-01
65 7,1 E-01
80 7,1 E-01

2.8 Andlisis de resultados.

TermOmetro de inmersién parcial.

El primer objetivo de la practica realizada fue verificar que los termémetros
registraran una lectura de temperatura cercana a la lectura del termémetro de
referencia; al colocar el termdmetro de inmersion parcial en los diferentes bafios
de pozo humedo se observo que las lecturas del termémetro fueron 99,9 %

similares a las lecturas obtenidas por el termémetro de referencia.
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El segundo y tercer objetivo fue determinar la incertidumbre para cada una de las
lecturas de temperatura registrada por los termémetros y verificar que el valor de
la incertidumbre cumpliera con el error maximo tolerado indicado en la Norma
Oficial Mexicana NOM-011-SCFI-2004 respectivamente. ElI valor de la
incertidumbre expandida del termémetro de inmersion parcial a las diferentes
temperaturas de los bafios de pozo himedo fue de 7,0 E-01 y cumpli6 con el error
maximo tolerado indicado en la norma NOM-011-SCFI-2004 el cual tiene un valor
de+1<T.

Durante el proceso de calibracién no se observaron alteraciones en el liquido
termomeétrico (mercurio), las lecturas del termémetro siempre fueron similares a
las lecturas del termémetro de referencia y a la temperatura del bafio de pozo

himedo.

Termdmetro de inmersién parcial.

En el caso del termometro de inmersion total se observd, que las lecturas del
termémetro superaban en mas del 100% a las lecturas registradas por el
termémetro de referencia, como se puede observar en la tabla 8 donde el
termdémetro de inmersion total registré una lectura de 7<C cuando se coloco en el
bafio de hielo (0T).

En los siguientes bafios de pozo humedo, el termémetro se comportd de manera
similar a la anteriormente descrita, dando como resultado lecturas mayores en
comparacion del termdémetro de referencia; como se recordara, la temperatura
maxima seleccionada en los bafios de pozo himedo fue de 80 T en la cual se
observo que el termémetro de inmersién parcial registré una lectura cercana a la
del termometro de referencia con un valor de 81 C y 80,1 respectivamente, sin
embargo, no se logré determinar si el termémetro de inmersion total registraria

lecturas correctas por arriba de 80 C.

76



El valor calculado de la incertidumbre expandida del termémetro de inmersion total
no cumple con el error maximo tolerado indicado en la NOM-011-SCFI-2004 el
cual tiene un valor de + 0,5 C, en las calibraciones siempre se toma en cu enta la
incertidumbre con un valor mayor el cual fue de 7,0 E-01 T para determinar si el

instrumento cumple con el error maximo tolerado.

El termometro de inmersion total no registro las lecturas cercanas al termémetro

de referencia por lo que fue reportado al Laboratorio de Fisica y evitar su uso.

2.9 Conclusiones.

El valor de incertidumbre del termometro de inmersion parcial fue de 7,0 E-01 C
el cual cumple con el error maximo tolerado indicado en la Norma Oficial Mexicana
NOM-011-SCFI-2004 Instrumentos de medicion- Termometros de liquido en vidrio

para uso general- Especificaciones y métodos de prueba.

El termdmetro de inmersién parcial fue utilizado para realizar las mediciones

necesarias en la determinacién de la densidad de un liquido no volatil.

En el caso del termdmetro de inmersién total se obtuvo un valor de incertidumbre
de 7,0 E-01 T el cual no cumple con el error maximo tolerado indicado en la
Norma Oficial Mexicana NOM-011-SCFI-2004, éste termometro fue reportado
debido a que no registraba temperaturas cercanas al termoémetro de referencia ni

a la temperatura de los bafios de pozo humedo.

77



Capitulo .
Calibracion de instrumentos para la determinacion de

masa
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Capitulo I
Calibracion de instrumentos para la determinacién de masa

En el presente capitulo se presentan los calculos matematicos y los resultados de
la calibracion realizada a una balanza analitica cuyas caracteristicas se muestran

mas adelante.
3.1 Introduccién

En los laboratorios de la Facultad de Quimica un instrumento cominmente
encontrado es la balanza analitica, sin embargo, la mayoria de estos instrumentos
no indican el lugar donde es conveniente colocar la carga para obtener una lectura
con un valor de incertidumbre minimo y muchas veces tampoco indican el
resultado de su calibracion. Existen otros laboratorios como el de Metrologia, en el
cual las mediciones cobran un valor importante debido a que es necesario conocer

la incertidumbre, asi como contar con una trazabilidad de las mismas.

Para obtener la incertidumbre de una balanza se realizan tres pruebas
metroldgicas: excentricidad, repetibilidad y linealidad, que de acuerdo a la Norma
Oficial Mexicana NOM-010-SCFI-1994 Instrumentos de medicion- Instrumentos
para pesar de Funcionamientos no automaticos- Requisitos Técnicos y

Metrologicos @ se definen de la siguiente manera:
La excentricidad es la caracteristica de un instrumento para dar resultados iguales

o similares de una carga determinada, colocada en diferentes puntos del receptor

tomando como referencia el centro del plato de la balanza.
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Las indicaciones para las diferentes posiciones de una carga deben permanecer
dentro de los errores méximos tolerables mencionados en la Norma Oficial
Mexicana NOM-010-SCFI-1994. Se deben wusar masas preferentemente
equivalentes de /3 a ¥ del alcance maximo. Las pesas deben ser colocadas
evitando demasiado apilamiento dentro del segmento a ser probado y debe ser
aplicada centralmente si se usa una sola pesa. En el caso de usar varias pesas,

se debe colocar uniformemente sobre el segmento.

La repetibilidad indica la aptitud de la balanza para proporcionar resultados
concordantes entre si para la misma carga depositada varias veces de una
manera practicamente idéntica sobre el receptor de carga bajo condiciones de
prueba razonablemente constantes. La diferencia entre los resultados de varias
pesadas de la misma carga, no debe ser mayor que el valor absoluto del error

méaximo tolerable del instrumento para la carga dada. ®

La linealidad, nos permite conocer el comportamiento de la balanza al colocar
cargas de forma ascendente y descendente en la escala asignada, ademas de
gue esta prueba permite obtener la incertidumbre de calibracion, al comparar los

valores verdaderos con los de las masas patrén.®

El método utilizado para realizar la calibracion de una balanza analitica es
llamado: Método de sustitucion de pesas, el cual consiste en colocar pesas con
diferentes valores nominales en el platilo de la balanza segin la prueba

metroldgica a efectuar.

Antes de comenzar con la calibracion de balanza es importante considerar los

siguientes puntos:
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 La balanza se debe usar siempre en un ambiente libre de corrientes
excesivas de aire como los respiraderos del aire acondicionado,
calefaccioén, cerca de ventanas o puertas abiertas que causan corrientes de
aire o cambios rapidos de temperatura; agentes corrosivos o condiciones
extremas de temperatura y humedad, ya que estos factores afectaran las

lecturas de la masa.

« El instrumento no se debe colocar cerca de equipos que vibran, rotan o

presentan movimientos reciprocos.

* No se debe instalar la balanza en las siguientes condiciones:

» Cerca de campos magnéticos 0 equipos que generan campos magnéticos.

« En una superficie de trabajo desnivelada.
Para obtener resultados repetibles, son prerrequisitos indispensables un
posicionamiento horizontal y una instalaciéon estables. El instrumento se puede
nivelar para compensar pequefas irregularidades o inclinaciones del lugar donde
se instala.
La balanza cuenta con un indicador de nivel, localizado al frente del panel de

controles, y dos pies para nivelacion ubicados al respaldo de la balanza.

Se debe de ubicar la balanza en el sitio donde se usara. Ajustar los pies para la
nivelacion al respaldo de la balanza hasta que la burbuja de aire del indicador
guede centrada como se muestra en la figura 4, en la figura 5 se muestra la

manera incorrecta de la nivelacion.
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El instrumento se debe nivelar cada vez que se cambie de ubicacién. ¥

Figuras 21y 22. Nivelacion de la balanza.

En las figuras 21 y 22 se muestran el orden de las posiciones de las pesas patron
cuando se realiza la prueba de excentricidad. En el presente trabajo, la forma del

platillo de la balanza utilizada fue circular como se muestra en la figura 23.

Figuras 23 y 24.Forma del platillo de la balanza.

El instrumento fue elegido debido a que presentaba las mejores condiciones y
caracteristicas en comparacion con otros instrumentos disponibles en el
laboratorio de Fisica de la UNAM.
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3.2 Objetivos.

1. Determinar la incertidumbre de una balanza analitica realizando tres

pruebas metroldgicas: excentricidad, linealidad y repetibilidad.

2. Establecer el lugar de la balanza donde se observen los menores cambios

de los valores de las masas registradas durante la prueba de excentricidad.

3. Comprobar que las lecturas obtenidas de los valores nominales de las
pesas patrén colocadas varias veces sobre el receptor de la carga sean

similares entre ellos en la prueba de repetibilidad.

4. Verificar que las diferencias determinadas en la prueba de excentricidad, el
error maximo tolerado obtenido en las pruebas de repetibilidad y linealidad
cumplan con lo indicado en la Norma Oficial Mexicana NOM-010-SCFI-
1994 Instrumentos de medicion- Instrumentos para pesar de

Funcionamientos no automaticos- Requisitos Técnicos y Metroldgicos.
3.3 Caracteristicas del instrumento para la determinacion de masa.

Balanza analitica

Clase de exactitud ®: Especial 1
Modelo: EP613C

Marca: Ohaus

Capacidad 610 g

Resolucion; 0,001 g

Escalon de verificacion: 0,001 g
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Figura 25. Balanza analitica

3.4 Pruebas metroldgicas

A continuacion se presentan las pruebas metroldgicas realizadas a la balanza
analitica comenzando por excentricidad, continuando con repetibilidad vy
finalizando con linealidad.
Cada prueba realizada cuenta con tratamiento de datos, resultados, andlisis de
resultados y conclusiones.



3.4.1 Prueba de excentricidad.

Una vez seleccionada la balanza analitica se comenzé con la prueba de
excentricidad, la cual informa sobre el comportamiento de la balanza cuando se
coloca una carga determinada en diferentes puntos del receptor de carga,
tomando como referencia el centro del platillo y obteniendo resultados similares

entre los lugares seleccionados.

La prueba se bas6 en tomar 6 mediciones en diferentes lugares de la balanza
previamente asignados como se mostrd en la figura 23; fue necesario registrar la
lectura antes y después de colocar una pesa patron, a éste valor se le llamd

lectura de peso muerto.

La pesa patrén debia tener un valor de /5 de la capacidad de la balanza como se
indica en la Norma Oficial Mexicana NOM-010-SCFI-1994, en el trabajo realizado
se utilizaron dos pesas patrén diferentes; la que corresponde a /5 de la capacidad

gue tuvo un valor nominal de 200 g y una pesa patrén con valor nominal de 100 g.

3.4.2 Materiales e instrumentos necesarios para realizar la prueba de

excentricidad.

Se utilizaron instrumentos de medicion auxiliares para registrar las condiciones

ambientales con las siguientes caracteristicas:

1. Higrémetro.
Marca: Extech
Resolucion: 1 % HR

*Incertidumbre: 1 % HR
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2. Barémetro.
Marca: Extech
Resolucion: 1 Pa

*Incertidumbre: 1Pa

Figura 26. Higrémetro.
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Figura 27. Barémetro.

3. Multimetro (utilizado en el modo de temperatura).
Marca: Extech
Resolucion: 1 €
Incertidumbre: 3% C
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Figura 28. Multimetro.

*Debido a que los instrumentos no contaban con el manual de operacion, ni
certificado de calibracion, se toma como incertidumbre el valor de la resolucién

de cada instrumento.

Materiales.

« Juego de pesas patrén con valores nominales de 1 mg a 200 g
Numero de piezas en total: 23.
Marca: Toledo.
Modelo: 15884
Clase: E2.
Las pesas patron seleccionadas de ese juego fueron de 100 y 200 g.
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Figura 29. Marco de pesas.

Juego de pesas patron en donde el intervalo de masas fue:
100g-1g

500 mg -5 mg

2mg -1 mg.

Clase: 1

Numero de serie: 23996

Las pesas patrén seleccionadas tuvieron un valor nominal de 100 gy 50 g.

Un par de guantes de latex libres de talco en su interior.

Pinzas.

Cronémetro.

Balanza analitica con capacidad de 610 g. Clase de Exactitud: especial I.
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3.4.3 Procedimiento para la prueba de excentricidad.

El procedimiento se muestra en el anexo 9.

3.4.4 Tratamiento de datos obtenidos en la prueba de excentricidad.

En el presente capitulo, las diferencias encontradas entre los ajustes y la lectura
promedio en el centro de la balanza deben de cumplir con el error maximo
tolerado indicado en la Norma Oficial Mexicana NOM-010-SCFI-1994.

Por lo tanto, las diferencias se calculan con la ecuacion:

Dif =LiA-Lm (40)

Donde:
Dif = Diferencias con respecto al centro del plato de la balanza.
LiA =Ajustes de las lecturas de las masas patron colocadas en el plato de la

balanza.

Lm = Promedio de las lecturas en el centro del plato de la balanza.

Para obtener los ajustes de las lecturas de las masas registradas, se utiliza la

siguiente ecuacion:

LiA =Li- (Xi) (41)

Donde:
LiA =Ajuste de las lecturas de las masas patrén colocadas en el plato de la

balanza.

Li= Lectura promedio de la pesa patrén utilizada.

Xi=Promedio de los pesos muertos.
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Recordando que en el procedimiento para la prueba de excentricidad se indico
que las mediciones se realizaron por triplicado para cada una de las pesas patrén
utilizadas de 200 y 100 g, se tienen lo siguiente:

Obtener el promedio de las mediciones de las tres corridas realizadas verificando
que correspondan a las posiciones correctas donde fue colocada la pesa patréon

como se muestra en la figura 23.

_ 3

Li==— (42)
n

Donde:

Li=Promedio de las lecturas.

Li= Lecturas obtenidas de las tres series, de cada pesa patron en las diferentes
posiciones de la balanza.

n=Numero de lecturas realizadas.
Calcular el promedio de los pesos muertos, esto es la masa registrada en la

balanza antes de colocar la pesa y la masa registrada en la balanza después de

retirar la pesa como:

j= =" (43)

xi=Promedio de los pesos muertos.
xi=Lecturas registradas por la balanza de los pesos muertos.

n=NuUmero de lecturas realizadas, en este caso con un valor de 2.
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Estimar el promedio de la lectura en las posiciones L; y Lg 1 que es la lectura del

centro de la balanza al iniciar la prueba y al terminarla respectivamente.

Cm= Zn'-c (44)

Donde:

Lm = Promedio de las lecturas en el centro de la balanza (g).
Lc = Lecturas en las posiciones L1 y Lg1 (Q).

n=Nudmero de lecturas realizadas, en este caso con un valor de 2.

3.4.5 Resultados de la prueba de excentricidad.

En la tabla 15 se muestran los resultados obtenidos de la prueba de excentricidad
utilizando la pesa patrén con un valor nominal de 100 g. Los datos mostrados en

ésta tabla son el promedio de las tres corridas realizadas de la prueba.

También se muestra el error maximo tolerado el cual tiene un valor de le, la
palabra “cumple” indica que las diferencias calculadas en la prueba de
excentricidad cumplen con el error maximo tolerado indicado en la Norma Oficial

Mexicana NOM-010-SCFI-1994.

El escaldn de verificacion (e) se determina como se muestra en el anexo 7.
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Tabla 15. Resultados de la prueba de excentricidad utilizando la pesa patrén con

un valor nominal de 100 g.

Lecturas Masa Ajustes Lm Diferencias Valor del EMT
(9) (9) (9) (9) EMT
Li LiA Dif (9)
A 0
1 99,999 99,999 99,999 0,0 le Cumple
B 0
2 99,999 99,999 0,0 Cumple
C 0
3 99,999 99,999 0,0 Cumple
D 0
4 99,999 99,999 0,0 Cumple
E 0
5 100,000 | 100,000 0,001 Cumple
F 0
1 99,999 99,999 0,0 Cumple
A 0,001

Tabla 16. Condiciones ambientales durante la prueba de excentricidad.

T amb HR Patm
e (%) (Pa)
Promedio 18,1 59,5 1013
Desviacion
estandar | 1,0 E-01 | 2,0 E-01 0
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En las siguientes tablas se presentan los resultados obtenidos de la prueba de

excentricidad utilizando la pesa patrén con valor nominal de 200 g asi como las

condiciones ambientales.

De la misma manera, se muestra el error maximo tolerado con la palabra

“cumple”, la cual indica que la diferencia calculada cumple con lo indicado en la

Norma Oficial Mexicana NOM-010-SCFI-1994

Tabla 17. Resultados de la prueba de excentricidad utilizando la pesa patrén con

valor nominal de 200 g.

Lecturas Masa Ajustes Lm Diferencia Valor del EMT
(9) (9) (9) (9) EMT
Li LiA Dif (9)
A 0
1 199,998 199,998 | 199,998 0,0 le Cumple
B 0
2 199,997 199,9975 - 0,0005 Cumple
C -0,001
3 199,997 199,998 0,0 Cumple
D -0,001
4 199,997 199,998 0,0 Cumple
E -0,001
5 199,997 199,998 0,0 Cumple
F -0,001
1 199,997 199,998 0,0 Cumple
A -0,001




Tabla 18. Condiciones ambientales durante la prueba de excentricidad.

T HR Patm
(®) (%) (Pa)
Promedio 18,1 61 1012

Desviacion
Estandar | 1,0 E-01 | 7,0 E-01 2,0 E-01

3.4.6 Andlisis de resultados.

Pesa patrén con valor nominal de 100 g.

Analizando los registros de las lecturas de la pesa patron con un valor nominal de
100 g se observo que en las posiciones 1 a 4 se obtuvo una diferencia de 0,0 g, en
la posicion correspondiente al nimero 5 se tuvo la diferencia de 0,001 g, sin
embargo, se cumplié con el error maximo tolerado indicado en la Norma Oficial
Mexicana NOM-010-SCFI-1994 el cual tiene un valor de le.

Pesa patrén con valor nominal de 200 g.

Al obtener las diferencias para la pesa patron de 200 se observé que soélo en la
posicion numero 2 se obtuvo una diferencia de - 0,0005 g, en ésta posicion como
en las otras se cumplié con el error maximo tolerado que se indica en la Norma
Oficial Mexicana NOM-010-SCFI-1994 el cual tiene un valor de 1e.
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De igual manera se registraron valores similares cuando se colocd la pesa patrén

de 200 g en diferentes posiciones de la balanza.

Los resultados obtenidos anteriormente indican que las mejores posiciones para
colocar una carga en el plato de la balanza son 1, 3 y 4, sin embargo siempre se
recomendara colocar una carga en el centro de la balanza el cual corresponde a la

posicién 1.

3.4.7 Conclusiones.

Al colocar la carga en las posiciones propuestas de la balanza, se obtuvieron

resultados similares entre ellos.
La prueba de excentricidad cumplié con el error maximo tolerado con un valor de
le indicado en Norma Oficial Mexicana NOM-010-SCFI-1994 utilizando dos

cargas diferentes.

3.5.1 Prueba de repetibilidad.

La siguiente prueba realizada fue repetibilidad, la cual informé sobre la aptitud de
la balanza para proporcionar resultados los cuales deben ser concordantes entre
si para la misma carga depositada varias veces de una manera similar sobre el
receptor de la carga. La diferencia que existe entre los resultados de varias
pesadas de la misma carga, no debera ser mayor que el valor absoluto del error
maximo tolerable del instrumento para la carga dada mencionado en la Norma
Oficial Mexicana NOM-010-SCFI-1994. )
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3.5.2 Materiales e _instrumentos necesarios _para_realizar_la_prueba de

repetibilidad.

1 Higrémetro.
Marca: Extech
Resolucion: 1 % HR

*Incertidumbre: 1 % HR

Figura 30. Higrémetro.
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2 Barémetro.
Marca: Extech
Resolucion: 1 Pa

*Incertidumbre: 1 Pa

Figura 31. Barémetro.
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3 Multimetro (se utiliz6 en modo de temperatura).
Marca: Extech
Resolucion: 1 T
Incertidumbre: 3% T
*Debido a que los instrumentos no contaban con el manual de operacion, ni
certificado de calibracion, se toma como incertidumbre el valor de la resolucion

de cada instrumento.

Figura 32. Multimetro.
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Materiales.

« Juego de pesas patrén con valores nominales de 1 mg a 200 g

Piezas en total: 23.

Marca: Toledo.

Modelo: 15884.

Clase: E2.
Fueron seleccionadas dos pesas patron con un valor nominal de 200 g y una
pesa patrén de 100 g

Figura 33. Marco de pesas.
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» Juego de pesas patron en donde el intervalo de masas fue:
100g-1g
500 mg -5 mg
2mg -1 mg.
Clase: 1
Numero de serie: 23996

La pesa patron seleccionada tuvo un valor nominal de 100 g

« Un par de guantes de latex libres de talco en su interior.

* Pinzas.

* Cronémetro.

» Balanza analitica con capacidad de 610 g. Clase de Exactitud: especial |

3.5.3 Procedimiento para realizar la prueba de repetibilidad.

La prueba de repetibilidad consistié en tomar diez lecturas de una carga colocada
en el centro del platillo de la balanza analitica. Se realizaron tres series de lecturas

con cargas cercanas al 50 % y 100 % de la capacidad maxima de la balanza.

En la prueba de repetibilidad, se utilizaron pesas patrén con un valor nominal de
200 y 100 g, el valor nominal de la primera pesa patrén no correspondio al 50% de
la capacidad maxima de la balanza, esto se debié a que el marco de pesas no
incluia pesas patrén cuyo valor nominal fuera de 300 g por lo que seria necesario
utilizar varias pesas patron, provocando un incremento en el valor de la
incertidumbre en las mediciones.

El procedimiento se muestra en el anexo 11.

101



3.5.4 Tratamiento de datos obtenidos en la prueba de repetibilidad.

En ésta prueba se obtiene la incertidumbre de repetibilidad utilizando la siguiente

ecuacion:

urep =——t (45)

5o

Donde:

urep =Incertidumbre de la prueba de repetibilidad (g).

S =Desviacion tipica del instrumento.

n=Numero de las lecturas registradas, con valor de 10

t = Factor basado en la distribuciéon “t” de Student con valor de 1,06 y un intervalo

de confianza al 68,27 %

Calcular la desviacion tipica del instrumento como:

e[ A Y
S= SL{MJ (46)

Donde:
S =Desviacion tipica del instrumento.
sL = Desviacion tipica de las mediciones.

d =Divisién de la escala con un valor de 0,001 g.

La desviacion tipica de las mediciones registradas se obtiene como:

SL=4 ’w 47)
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Donde:

s. =Desviacion tipica de las mediciones.

L =Promedio de las lecturas obtenidas de la balanza al colocar la pesa patrén.
LiA =Datos ajustados de las lecturas registradas en la balanza.

n=Numero de las lecturas registradas, con un valor de 10.

Calcular el promedio de los datos ajustados pertenecientes a las lecturas de la

balanza cuando se colocoé la pesa patron como:

L= ZEA (48)

Donde:

L =Promedio de las lecturas obtenidas de la balanza al colocar la pesa patroén.
LiA =Datos ajustados de las lecturas registradas por la balanza.

n=Total de las lecturas registradas, en éste caso con un valor de 10.
Obtener los ajustes de las lecturas registradas por la balanza como:
LiA =Li-(X) (49)

Donde:

LiA =Ajuste de las lecturas registradas por la balanza.

Li=Lectura obtenida de la balanza al realizar la carga de la pesa patron.

Xi=Promedio de las lecturas del peso muerto.
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Calcular el promedio de los pesos muertos esto es, lectura del peso muerto antes
de colocar la pesa patron y lectura del peso muerto después de retirar la pesa

patrén como:

Xi= % (50)

Donde:

xi=Promedio de los pesos muertos.
xi=Lecturas del peso muerto.

n=Numero de lecturas realizadas. En este caso n= 2

3.5.5 Resultados de la prueba de repetibilidad.

A continuacién se presentan los resultados obtenidos en la prueba de
repetibilidad, se realizaron 10 mediciones utilizando dos cargas distintas: una pesa
patrén con valor nominal de 200 g y una pesa patrén correspondiente al valor
nominal de 600 g.

En la tabla 19 se registran las lecturas obtenidas de la balanza al colocar la pesa
patréon con valor nominal de 200 g, se muestra también el promedio de las
mediciones, la desviacion tipica de las mediciones, la desviacién tipica del
instrumento y el valor del error maximo tolerado indicado en la Norma Oficial
Mexicana NOM-010-SCFI-1994; la palabra “cumple” indica que el valor de la

desviacion estandar del instrumento cumple con el error maximo tolerado.

En la tabla 20 se muestran las condiciones ambientales durante la prueba.
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Tabla 19. Resultados de la prueba de repetibilidad utilizando la pesa patrén con

valor nominal de 200 g.

Lecturas Masa Ajustes Promedio S de S del urep EMT
(9) (9) (9) las instrumento (9) (+1le)
LiA (L) mediciones
A 0,000
1 199,999 | 199,999 199,999 3,3 E-04 4,4E-04 |1,5E-04 |Cumple
B 0,000
2 199,998 | 199,999
C -0,001
3 199,997 | 199,999
D -0,002
4 199,997 | 199,999
E -0,002
5 199,997 | 199,999
F -0,002
6 199,997 | 199,999
G -0,002
7 199,997 | 200,000
H -0,003
8 199,996 | 199,999
I -0,002
9 199,997 | 199,999
J -0,002
10 199,996 | 199,999
K -0,003
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Tabla 20. Condiciones ambientales durante la prueba de repetibilidad.

Tamb HR Patm
(°C) (%) (Pa)
Promedio 20,3 42 1009
Desviacién
estdndar | 1,0 E-01 | 2,0 E-01 0

En la tabla 21 se muestran los resultados obtenidos en la prueba de repetibilidad
utilizando la pesa patron con valor nominal de 600 g. De igual manera, se

presentan las desviaciones estandar de los ajustes y del instrumento.
El error maximo tolerado tiene un valor de 1,5 e y la palabra “cumple” indica que la
desviacion estandar del instrumento cumple con el error maximo tolerado indicado

en la Norma Oficial Mexicana NOM-010-SCFI-1994.

En la tabla 22 se muestran las condiciones ambientales durante la prueba.
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Tabla 21. Resultados de la prueba de repetibilidad utilizando la pesa patrén con

valor nominal de 600 g.

Lecturas Masa Ajustes Promedio S, de S del urep EMT
(9) (9) (9) Ajustes |instrumento (9) (+ 1,5€)
LiA (L)
A 0,000
1 599,997 | 599,997 599,997 0 2,9E-04 | 9,7E-05| Cumple
B 0,000
2 599,997 | 599,997
C 0,000
3 599,997 | 599,997
D 0,000
4 599,997 | 599,997
E 0,000
5 599,997 | 599,997
F 0,000
6 599,997 | 599,997
G 0,000
7 599,997 | 599,997
H 0,000
8 599,997 | 599,997
I 0,000
9 599,997 | 599,997
J 0,000
10 599,997 | 599,997
K 0,000
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Tabla 22. Condiciones ambientales durante la prueba de repetibilidad.

Tamb HR Patm
(°C) (%) (Pa)
Promedio 20,6 40.6 1010
Desviacién
estandar | 1,0E-01 | 5,0 E-01 | 2,0 E-01

En la siguiente tabla se muestra la incertidumbre de repetibilidad (urep) del

instrumento.

Tabla 23. Incertidumbre de la prueba de repetibilidad.

Masa urep
tedrica (+9)
@)
200 1,5 E-04
600 9,7 E-05

3.5.6 Andlisis de resultados.

Pesa patrén con valor nominal de 200 g.

Al realizar los célculos para el ajuste de las lecturas registradas con la pesa patrén
de valor nominal de 200 g, se observo que sélo en la lectura 7 se obtuvo el valor
nominal de la pesa patrén con una desviacion estandar de las mediciones de 3,3
E-04 g, la desviacion del instrumento tuvo un valor de 4,4 E-04 g, y el valor de la
incertidumbre fue de 1,5 E-04 g.
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La desviacion del instrumento cumple con el error maximo tolerado que se indica
en la Norma Oficial Mexicana NOM-010-SCFI-1994 Instrumentos de medicion-
Instrumentos para pesar de Funcionamientos no automaticos- Requisitos Técnicos

y Metrolégicos.

Pesa patrén con valor nominal de 600 g.

Para la pesa patron de 600 g se observo que los resultados de los ajustes de las
mediciones tuvieron el mismo valor de 599,997 g, por lo tanto, el valor de la
desviacion estandar en los ajustes fue de cero (0 g), se obtuvo la desviacion del
instrumento con un valor de 2,8 E-4 g, en ésta prueba los resultados cumplen con
el error maximo tolerado el cual es de + 1,5e indicado en la Norma Oficial
Mexicana NOM-010-SCFI-1994.

Se obtuvo la incertidumbre de la prueba de repetibilidad con un valor de 9,7 E-05

g.

En general se observé que los datos obtenidos de las lecturas registradas por la
balanza son similares entre si, colocando la misma carga en el centro del platillo

de la balanza en condiciones similares.
Para el tratamiento de los datos en la prueba de linealidad se utiliza la
incertidumbre de repetibilidad con un valor mayor, en éste caso, es utilizada la

incertidumbre de repetibilidad (urep) con un valor de 1,5 E-04 g.

3.5.7 Conclusiones.

Los valores registrados por la balanza de las pesas patron utilizadas, son similares

entre ellos.

La balanza cumple con el error maximo tolerado indicado en Norma Oficial
Mexicana NOM-010-SCFI-1994.
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3.6.1 Prueba de linealidad.

La ultima prueba realizada para la calibracion de la balanza fue la prueba de
linealidad.

La linealidad permiti6 conocer el comportamiento de la balanza en diez puntos con
cargas de forma ascendente y descendente en una escala asignada, en ésta

prueba se obtuvo la incertidumbre de la balanza.

3.6.2 Materiales e _instrumentos necesarios para realizar la prueba de

linealidad.

1 Higrémetro.
Marca: Extech
Resolucion: 1 % HR

*Incertidumbre: 1% HR
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Figura 34. Higrémetro.

2 Barémetro
Marca: Extech
Resolucion: 1 Pa

*Incertidumbre: 1 Pa
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Figura 35. Barémetro.

3 Multimetro (se utiliz6 en el modo de temperatura).

Marca: Extech
Resolucion: 1 C
Incertidumbre: 3% T

112



Figura 36. Multimetro.

*Debido a que los instrumentos no contaban con el manual de operacion, ni
certificado de calibracion, se toma como incertidumbre el valor de la resolucién

de cada instrumento.

Materiales.

« Juego de pesas patrén con valores nominales de 1 mg a 200 g
Piezas en total: 23.
Marca: Toledo
Modelo: 15884
Clase: E2.
Las pesas patrén seleccionadas fueron:
Una pesa patron con valor nominal de 100 g
Dos pesas patréon con valor nominal de 200 g.
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Figura 37. Marco de pesas.

Juego de pesas patron en donde el intervalo de masas fue:

100g-1g

500 mg -5 mg

2mg -1 mg.

Clase: 1

Numero de serie: 23996

Las pesas patrén seleccionadas:

Una pesa patron con valor nominal de 50 g.

Una pesa patron con valor nominal de 100 g

Un par de guantes de latex libres de talco en su interior.

Pinzas.

Cronémetro.
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» Balanza analitica con capacidad de 610 g. Clase de Exactitud: especial |

3.6.3 Procedimiento para realizar la prueba de linealidad.

En el presente trabajo se determinaron los valores de doce diferentes cargas que
se incrementaron y disminuyeron en multiplos de 50 cuando fueron colocadas en
la balanza analitica; las pesas patrén seleccionadas tuvieron valores nominales de
50 hasta 600 g. En algunos casos las pesas patron eran combinadas entre si para
obtener un valor de masa tedrica, por ejemplo, se utilizé la pesa patron con un
valor nominal de 200 g y la pesa patron cuyo valor nominal fue de 50 g para
obtener una masa final tedrica de 250 g, esto se debié a que los marcos de pesas
patron no contaban con las necesarias para seleccionar una sola pesa y

determinar el valor propuesto.

El procedimiento se muestra en el anexo 13.

3.6.4 Tratamiento de datos obtenidos en la prueba de linealidad.

Esta prueba permite obtener la incertidumbre expandida de las lecturas de la

balanza, con la ecuacion:

Uexp =ucomk (51)

Donde:

Uexp =Incertidumbre expandida.

ucom = Incertidumbre combinada.

k = Factor de cobertura con un valor de 2.

Como se puede observar es necesario determinar el valor de la incertidumbre

combinada correspondiente a la siguiente ecuacion:
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ucom :\/qu +uB? +urep? (52)

Donde:

ucom = Incertidumbre combinada.
UA = Incertidumbre tipo A.

uB =Incertidumbre tipo B.

urep =Es la incertidumbre obtenida en la prueba de repetibilidad.

A continuacién se describen las ecuaciones necesarias para calcular cada factor

de la incertidumbre combinada.

Obtener la incertidumbre tipo A (uA) con la ecuacion:

t (53)

NE

Donde:

UA = Incertidumbre tipo A (g).

s = Desviacion tipica de los ajustes de las mediciones (g).

t = Factor basado en la distribucion “t” de Student con valor de 1,84 y un nivel de

confianza del 68,27%

La desviacion tipica o estandar de los ajustes de las mediciones se obtiene con la

ecuacion siguiente:

LiA - LiA)?
/Z<'n__1'> (54)
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Donde:

s = Desviacion tipica de los ajustes de las mediciones.

LiA =Promedio de los ajustes correspondiente a las masas ascendentes y
descendentes.

LiAx=Lectura registrada en la balanza de la masa ascendente o0 masa
descendente segun corresponda.

n= Numero de mediciones.

Para calcular el promedio de los ajustes es decir, el dato que se obtuvo al colocar
la masa ascendente de 50 g y el dato obtenido de la masa descendente de 50 g

se utilizo la siguiente ecuacion:

m — LiAa+LiAd (55)
n

Donde:

LiA =Promedio de los ajustes de las masas ascendentes y descendentes (g).
LiAa = Ajuste correspondiente a las mediciones de las pesas patron utilizadas para
las masas ascendentes.

LiAd= Ajuste correspondiente a las mediciones de las pesas patron utilizadas para
las masas descendentes.

n=Numero de mediciones, en este caso, 2.
Los ajustes de las masas registradas se obtienen como:

LiAa=Lia- (ia) (56)
LiAd = Lid- (Xa) (57)
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Donde:

LiAa =Ajuste de las masas ascendentes. Las cuales son 50, 100, 150, 200, 250,
300, 350, 400, 450, 500, 550 y 600 g

LiA« = Ajuste de las masas descendentes. Las cuales son 600, 550, 500, 450, 400,
350, 300, 250, 200, 150,100y 50 g

Lia=Lecturas obtenidas de la balanza al realizar la carga de las pesas patron
correspondiente a las masas ascendentes.
Lia= Lecturas obtenidas de la balanza al realizar la carga de las pesas patrén

correspondiente a las masas descendentes.

Xa=Promedio de las lecturas del peso muerto antes de colocar y después de
retirar la pesa patrén correspondiente a las masas ascendentes.

X¢= Promedio de las lecturas del peso muerto antes de colocar y después de
retirar la pesa patrén correspondiente a las masas descendentes.

Obtener el ajuste de las masas ascendentes como:

Lia = LiAa-LiA (58)

Donde:

Lia=Ajuste de las masas ascendentes

LiAa= Ajuste correspondiente a las mediciones de las pesas patron utilizadas para

las masas ascendentes.

LiA = Promedio de los ajustes de las masas ascendentes y descendentes.

Calcular el ajuste de las masas descendentes como:
Lid = LiAd-LiA (59)
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Donde:

Lid = Ajuste de las masas descendentes (Q).

LiAd= Ajuste correspondiente a las mediciones de las pesas patron utilizadas para

las masas descendentes.

LiA = Promedio de los ajustes de las masas ascendentes y descendentes.

La incertidumbre tipo B se determiné utilizando las incertidumbres individuales de
las pesas patron seleccionadas las cuales se encuentran registradas en el informe
de calibracién. Por ejemplo, cuando se registra el valor de la masa tedrica de 150
g, las incertidumbres tipo B seleccionadas del informe de calibracion serén las que

correspondan a la pesa patron de 50 g y la pesa patron de 100 g.

UB =~/uB2 +UB2? +UB’ (60)

Donde:

uB =Incertidumbre tipo B.

uB:1=Incertidumbre de la pesa patron numero 1.
uB2 =Incertidumbre de la pesa patrén nimero 2.

uBx =Incertidumbre de la pesa patrén numero x utilizada.

3.6.5 Resultados de la prueba de linealidad.

En la tabla 24 se muestran los datos de la masa tedrica y los registros de la lectura

utilizando las diversas pesas patron, asi como los ajustes calculados.
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Tabla 24. Resultados de las masas registradas en la prueba de linealidad.

Lecturas de la Masa tedrica Masa registrada Ajustes
balanza @ @ @
LiAay LiAd
A 0 0,000
1 50 50,000 50,000
B 0 0,000
2 100 99,999 99,999
C 0 0,000
3 150 149,999 149,999
D 0 0,000
4 200 199,998 199,998
E 0 0,000
5 250 249,998 249,999
F 0 -0,001
6 300 299,997 299,998
G 0 0,000
7 350 349,997 349,997
H 0 0,000
8 400 399,997 399,997
| 0 0,000
450 449,996 449,997
J 0 -0,001
10 500 499,995 499,996
K 0 -0,001
11 550 549,996 549,997
L 0 0,000
12 600 599,995 599,996
M 0 -0,001
13 600 599,995 599,996
N 0 -0,001
14 550 549,995 549,997
O 0 -0,002
15 500 499,995 499,997
P 0 -0,001
16 450 449,995 449,996
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Tabla 24. Continuacion.

Q 0 -0,001
17 400 399,996 399,997
R 0 -0,001
18 350 349,996 349,997
S 0 -0,001
19 300 299,997 299,998
T 0 0,000
20 250 249,998 249,998
u 0 0,000
21 200 199,998 199,998
% 0 0,000
22 150 149,999 149,999
W 0 0,000
23 100 100,000 100,000
X 0 0,000
24 50 50,000 50,000
Y 0 0,000

Tabla 25. Condiciones ambientales durante la prueba de linealidad.

Tamb HR Patm
(°C) (%) (Pa)
Promedio 20,7 40,1 1010

Desviacion
estandar | 1,1 E-01 | 3,0 E-O1 2,0 E-01

En la tabla 26 son mostrados los resultados obtenidos de las masas ascendentes
y descendentes, se muestran también los resultados de la masas promedios,
ajuste de las masas ascendentes, ajuste de las masas descendentes y la

desviacion estandar de las mediciones.
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Tabla 26. Resultados de los ajustes y desviacién estandar de las mediciones de la

prueba de linealidad.

Masa Masa Masa Masa | Ajustes de las Ajustes de las masas | Desviacién

tedrica | ascendente |descendente | promedio masas descendentes estandar
) @ )] @ ascendente @ (s)

Lia Lia LiA (9) LiAd
LiAa

50 50,000 50,000 50,000 0 0 0
100 99,999 100,000 100,000 1,0 E-06 0 7,1E-04
150 149,999 149,999 149,999 0 0 0
200 199,998 199,998 199,998 0 0 0
250 249,999 249,998 249,999 0 1,0 E-06 7,1E-04
300 299,998 299,998 299,998 0 0 0
350 349,997 349,997 349,997 0 0 0
400 399,997 399,997 399,997 0 0 0
450 449,997 449,996 449,997 0 1,0 E-06 7,1E-04
500 499,996 499,997 499,997 1,0 E-06 0 7,1E-04
550 549,997 549,997 549,997 0 0 0
600 599,996 599,996 599,996 0 0 0

En la tabla 27 se registran:

Incertidumbre tipo A (UA)

Incertidumbre tipo B (uB)

Incertidumbre de la prueba de repetibilidad (urep)

Incertidumbre combinada (ucom)

Incertidumbre expandida (Uexp)

También se muestra el valor del error maximo tolerado indicado en la Norma

Oficial Mexicana NOM-010-SCFI-1994.

La palabra “cumple” indica que la incertidumbre expandida cumple con el error

maximo tolerado.
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Tabla 27. Incertidumbres en la prueba de linealidad y error maximo tolerado.

Masa uA uB Urep ucomb Uexp EMT |Cumple

tedrica con el
(9) EMT
50 0,0 1,2E-10 | 1,5E-04 | 1,5E-04 | 3,0 E-04 0,5 Si
100 | 9,2E-04 | 3,2E-10 | 1,5E-04 | 9,3 E-04 | 1,9 E-03 1,0 Si
150 0,0 45E-10 | 1,5E-04 | 1,5E-03 | 3,0 E-04 1,0 Si
200 0,0 25E-09 | 15E-04 | 1,6 E-04 | 3,2 E-04 1,0 Si
250 | 92E-04 | 26 E-09 | 15E-04 | 9.3 E-04 | 1,9 E-03 1,5 Si
300 0,0 2,8E-09 | 15E-04 | 1,6 E-04 | 3,2 E-04 1,5 Si
350 0,0 29E-09 | 15E-04 | 1,6 E-04 | 3,2 E-04 1,5 Si
400 0,0 50E-09 | 15E-04 | 1,7 E-04 | 3,3 E-04 1,5 Si
450 9,2E-04 | 5,1E-09 | 1,5E-04 | 93E-04 | 1,9 E-03 1,5 Si
500 | 9,2E-04 | 53E-09 | 15E-04 | 9.3 E-04 | 1,9 E-03 1,5 Si
550 0,0 54E-09 | 15E-04 | 1,7 E-04 | 3,3 E-04 1,5 Si
600 0,0 6,0 E-09 | 1,5 E-04 | 1,7 E-04 | 3,4 E-04 1,5 Si
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Tabla 28. Incertidumbres de las masas en la prueba de linealidad

Masa tedrica (g) Utg
50 3,0 E-04
100 1,9 E-03
150 3,0 E-04
200 3,2 E-04
250 1,9 E-03
300 3,2 E-04
350 3,2 E-04
400 3,3E-04
450 1,9 E-03
500 1,9 E-03
550 3,3E-04
600 3,4 E-04

3.6.6 Andlisis de resultados.

Para las masas teoricas ascendentes de 100, 250, 450 y 500 g se obtuvo un valor
de desviacion estandar de 7,1 E-04 g. También se puede observar que los valores
de las masas registradas por la balanza son similares entre ellos y similares a la

masa tedrica.

La incertidumbre expandida calculada en el presente capitulo, tiene valores entre
1,0y 6,0 E-03 g, y entre 3,0y 5,9 E-04 g. A pesar de los diferentes valores de
incertidumbre obtenidos, la balanza cumplié con el error maximo tolerado indicado

en la norma NOM-010-SCFI-1994 para cada masa tedrica registrada.

Para el presente trabajo, se utilizo el valor de incertidumbre correspondiente a la

masa tedrica de 50 g (2,8 E-04 g). Esto se debid a que el siguiente instrumento a
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calibrar era una pipeta serolégica de 10 mL y por lo tanto, el valor mas cercano a

éste era 50 g.
Como se recordara, el objetivo principal del presente capitulo era determinar la
incertidumbre de una balanza analitica realizando tres pruebas metroldgicas:

excentricidad, linealidad y repetibilidad.

3.6.7 Conclusiones .

Se obtuvieron valores de incertidumbre para cada masa tedrica en la prueba de
linealidad.

La balanza cumple con el error maximo tolerado indicado en la Norma Oficial

Mexicana NOM-010-SCFI-1994 Instrumentos de medicidn- Instrumentos para

pesar de Funcionamientos no automaticos- Requisitos Técnicos y Metroldgicos.
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Capitulo V.

Calibracion de instrumentos para entregar volimenes.
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Capitulo IV
Calibracién de instrumentos para entregar volumenes

En el presente capitulo se muestra el tratamiento de los datos experimentales
obtenidos asi como los resultados, andlisis de resultados y conclusiones de la

calibracién de una pipeta serolégica de 10 mL.
4.1 Introduccion

De acuerdo a la Norma Mexicana NMX-BB-086 Utensilios y recipientes

volumétricos de vidrio para laboratorio — especificaciones %

, un recipiente
volumétrico es aquél destinado a contener o medir volimenes determinados de
liquidos; dependiendo de su uso y forma se les denomina: vaso de precipitados,

matraz, bureta, pipeta, probeta y tubo.

Para la realizacion del siguiente capitulo fue utilizada una pipeta serolégica o
bacterioldgica la cual consta solamente de un tubo con punta, la punta era plana y
de forma cénica, perpendicular al eje vertical del instrumento y esmerilada Las
pipetas tienen una o varias marcas grabadas en el cuerpo, las cuales sirven para

definir el volumen. Existen dos tipos de volimenes: %

Volumen para contener en la calibracién, consiste en la determinacion del volumen

de agua requerido para llenar el utensilio o recipiente hasta la marca.

Volumen para entregar, consiste la determinacion del volumen del agua que

puede ser vaciado del utensilio o recipiente en condiciones especificadas después

del llenado.
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En los dos casos es necesario llenar la pipeta con agua o liquido hasta el volumen
de referencia, esto involucra el ajuste de la altura de la superficie del liquido para

que coincida con el plano horizontal a través de la marca o linea de aforo. *°
En la figura 39 se muestra una lectura correcta del instrumento.

Cuando se calibra una pipeta seroldgica, no es necesario pesarla debido a que se
clasifica como un instrumento para entregar volimenes, por lo que el volumen
entregado es pesado en otro recipiente para posteriormente obtener la masa de
agua entregada por la pipeta 9. Al método utilizado para la calibracién de pipetas
seroldgicas se le llama gravimétrico, el cual se fundamenta en la determinacion de
la masa de agua grado reactivo; se registran los valores de temperatura ambiente,
temperatura del agua, presién atmosférica y humedad relativa para realizar la

evaluacion del volumen a la temperatura de referencia la cual es de 20 C.

La densidad del agua grado reactivo se conoce en funcion de la temperatura de la
misma. La densidad del aire debe ser calculada con datos obtenidos de presion
atmosférica, humedad relativa y temperatura los cuales se muestran en el capitulo
Vi, @

En la siguiente figura se muestran las fuentes de incertidumbre involucradas en la

calibracion de la pipeta seroldgica de 10 mL.

128



.r;(\\ =) it
P cestbilidad e

| resolucién balanza i @
..../_._S... calibracién balanza """"'—‘-’ M K( /_\\
N\
y 5 O repetihilid.ad

calculadaenanexoB . /
_.../,:‘2\... calibracion T
]_ resolucién T———._.____.

[ | estabilidad de T /

Tolerancia Referenciadel pPa=f(P.t.H)
fab/normas calculada segiin [3]

Figura 38. Fuentes de incertidumbre en la calibracién de una pipeta serolégica. ©

s Visual

Demasiado Alta
5?’—’:—-—’€ - Correcto .

#
— Demasiado :

Baja

Figura 39. Lectura correcta del instrumento.
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4.2 Objetivos.

1. Determinar el volumen entregado por una pipeta seroldgica con un valor
nominal de 10 mL.

2. Calcular las incertidumbres en las mediciones de los volimenes calibrados.

4.3 Caracteristicas del instrumento para entregar volimenes.

Pipeta serologica.

Material: Borosilicato.

Alcance nominal: de 0,5 a 10mL
Resolucion: 0,1 mL

Marca: Pyrex.

Figura 40. Pipeta serolégica.
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El instrumento fue seleccionado debido a que presentaba las mejores
caracteristicas en comparacién con otros instrumentos disponibles en el
Laboratorio de Fisica de la UNAM, por ejemplo: a lo largo de la escala de medicion
no tenia defectos visibles, el alcance nominal fue suficiente para los volimenes

seleccionados y las lineas de graduacion eran definidas.

4.4 Materiales e instrumentos necesarios en la calibraciéon de instrumentos

para entregar vollimenes.

Balanza analitica.

Clase de exactitud: Especial 1
Modelo: EP613C

Marca: Ohaus

Capacidad 610 g

Resolucion: 0,001 g

Escalon de verificacion: 0,001 g
*Incertidumbre: 1,9 E-03 g
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Figura 41. Balanza analitica.

*Los calculos matematicos de incertidumbre del instrumento se muestran en el
capitulo IlI, el procedimiento de la calibracion es mostrado en los anexos 9, 11y
13.

Termometro de inmersion parcial.
Marca: Brannan.

Alcance nominal: - 20,0 a 110,0 T
Resolucién: 1 C

**Incertidumbre: 7,0 E-01 C
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Figura 42. Termometro de inmersién parcial.

**Los detalles del célculo de incertidumbre se muestran en el capitulo Il. El

procedimiento de calibraciéon se muestra en el anexo 5.

Se utilizaron instrumentos de medicién auxiliares para registrar las condiciones

ambientales, a continuacién se mencionan las caracteristicas de los mismos:

e Higrometro.
Marca: Extech
Resolucion: 1% HR

*Incertidumbre: 1% HR

133



Barémetro.

Marca: Extech
Resolucion: 1 Pa
*Incertidumbre: 1 Pa

Figura 43. Higrometro
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Figura 44. Barémetro.

e Multimetro (se utilizé en el modo de temperatura).
Marca: Extech
Resolucion: 1 C
Incertidumbre: 3% C
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Figura 45. Multimetro.

*Debido a que los instrumentos no contaban con el manual de operacion, ni
certificado de calibracién, se toma como incertidumbre el valor de la resolucién

de cada instrumento.

Materiales.

e Agua grado reactivo. Las caracteristicas del agua se mencionan en el
capitulo V.

¢ 1 Vaso de precipitados de 150 mL marca Pyrex.

¢ 20 Tubos de ensayo de 13 X 100 mm marca Pyrex.

¢ 1 Perilla de succion.
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* Un par de guantes de latex libres de talco en su interior.

4.5 Procedimiento de la calibracion de instrumentos para entregar

volimenes.

Antes de comenzar con la calibracion de la pipeta seroldgica, es importante que el
material a utilizar se encuentre limpio y seco. Se realiza la limpieza del material

como se indic6 en el capitulo I.

Para realizar el procedimiento de calibracién de la pipeta serologica de 10 mL,
fueron seleccionados cuatro puntos (volumenes) a lo largo de la escala de

medicion de la pipeta. Los volumenes seleccionados fueron: 1, 5, 7 y 10 mL.

El procedimiento propuesto para la calibracion de la pipeta serologica se muestra
en el anexo 16, éste procedimiento se baso en utilizar un vaso de precipitados el
cual fue colocado en el centro del platillo de la balanza y dentro del vaso un tubo

de ensayo.

La balanza analitica fue ajustada a cero antes de realizar cada medicion para
posteriormente depositar el agua grado reactivo en el tubo de ensayo
correspondiente.

La experiencia observada durante los procedimientos de calibracién realizados por
los alumnos en el laboratorio de Fisica de la UNAM, permitieron la propuesta del
procedimiento debido a que se sabe que en dichos laboratorios no se cuentan con
las condiciones necesarias para controlar los factores ambientales como lo son:
presion, temperatura y humedad relativa, para llevar a cabo una calibracion de
forma rigurosa como se indican en la Norma Mexicana NMX-BB-086-1982.
Utensilios y recipientes volumétricos de vidrio para laboratorio - especificaciones
19 v en la Guia técnica sobre trazabilidad e incertidumbre en los servicios de

1)

calibracion de recipientes volumétricos por el método gravimétrico “?, sin embargo
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para realizar la calibraciéon formalmente se llevo a cabo un registro de los factores
ambientales antes mencionados.

4.6. Tratamiento de datos obtenidos en la calibracién de instrumentos para la

determinaciéon de volimenes.

Es necesario determinar el volumen a una temperatura de referencia cuyo valor es
de 20 T utilizando la siguiente ecuacion:

Vi = (M)[ 1 ][1-&][1-a(tA-tR)] (61)
Pa-Pa Pe

Donde:

V2 =Volumen del recipiente a la temperatura de referencia de 20 <C, en mL

M =Masa entregada por el recipiente a calibrar en g; el valor de la masa es la que

se obtiene de la diferencia entre la medicién de la masa del recipiente lleno (M:)y

la masa del recipiente vacio (M.). En el presente trabajo son las lecturas de la

balanza cuando el liquido fue depositado en el tubo de ensayo con el ajuste a cero

antes de cada medicion.

p» = Densidad del agua grado reactivo en gmL™ calculada en el capitulo V

p. =Densidad del aire en gmL™calculada en el capitulo VI

p: = Densidad de las masas de la balanza en gmL™

a =Coeficiente de dilatacién cubica del recipiente en T ™
t.=Temperatura del agua durante la mediciéon en C

t= = Temperatura de referencia con un valor 20 C

A continuacion se describe cada factor.
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( L ]: Factor de correccion por el efecto de empuje del aire sobre el agua.
Pa-Pa

Pa
Pe

masa imaginaria de la balanza.

[1-a(t-t) |=Factor de correccion por temperatura, relacion del coeficiente de

dilatacién cubica del recipiente con la temperatura de trabajo y la temperatura de

referencia (20 C)

La incertidumbre del volumen se obtiene con base a la relacion matematica de la

ley de propagacién de incertidumbres, de la ecuacion (50) la cual se muestra a

continuacion:

(l-—j:Factor de correccion por el efecto del empuje del aire ocupado por la

_ \/( 6VR20 ]2 ( 6VR20 Jz ( 6VR20 Jz ( 6VR20 JZ [6VR20
Uvr2o = ——— Ubaanza | + upa | + up. | + upe | + ua
o(M) (p») o(p:) o(p:) o(a)

(62)

Donde:

uvr2o = Incertidumbre del volumen a 20 C.

Ubaianza = Incertidumbre de la balanza, tomada del certificado de calibracion de la

balanza.

uea =Incertidumbre de la densidad del agua calculada en el capitulo V.
Uea = Incertidumbre de la densidad del aire calculada en el capitulo VI.

ues = Incertidumbre de la densidad de las pesas usadas en la calibracion de la

balanza.

u« =Incertidumbre del coeficiente de dilatacién cubica.

o

6VR20
o(T)

uta =Incertidumbre de la medicién de la temperatura del agua grado reactivo.
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Para calcular la contribucion de cada fuente se utiliza la siguiente ecuacion:

C =CxUx (63)

Donde:
C =Contribucioén de cada fuente.
cx = Coeficiente de sensibilidad de cada fuente.

ux =Incertidumbre de cada fuente.

Combinacién v coeficientes de sensibilidad.

Para incorporar las diferentes contribuciones a la incertidumbre del volumen a 20
T, se necesita conocer el coeficiente de sensibilidad (cx) y la incertidumbre (ux)
de cada fuente en base al modelo de la ecuacién (50) derivandola con respecto a

las diversas variables se obtienen los coeficientes de sensibilidad siguientes:

St g

OVreo _ -1 A
6(pA)_(M) (pA-pa)zj( pB][l (t-te)] (65)

o e 52w ?pa)zﬂ[l'“(“'“” >

6VR20 — 1 _
5(p:) _(M)[pwpaj(

J[l-a(tA-tR)] (67)

pa
pe’
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OVe _ (M)( L j(l-&j(tR-tA) (68)

5(a) s -Ps Pe

Ve _ (M)[ 1 ][ ] &J () (69)

5(t) Pn-Ps Pe

Enseguida se describen las ecuaciones utilizadas para calcular la incertidumbre de

cada fuente asociada al volumen entregado por la pipeta serologica de 10 mL.

La masa del recipiente con el agua grado reactivo cuenta con tres fuentes de
incertidumbre:
a.l Incertidumbre debida a la medicion de la masa.

a.2 Incertidumbre atribuida a la resolucién de la balanza.

a.3 Incertidumbre que corresponde a la calibracién de la balanza.

a.l Incertidumbre debida a la medicién de la masa.

Como se menciond anteriormente, se propuso un procedimiento para la
calibracion de instrumentos para entregar volimenes donde se ajusté la balanza a
cero antes de colocar el volumen seleccionado. Por lo tanto la incertidumbre fue
calculada como una incertidumbre tipo A con los datos de la masa
correspondiente al volumen entregado por la pipeta serolégica como se muestra a

continuacion:

UA = (70)

>t
Jn
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Donde:

UA = Incertidumbre tipo A

s = Desviacién estandar

n=Numero de mediciones, para cada volumen se tiene un valor de 5

t = Factor basado en la distribucion “t” de Student para una distribucién normal con

valor de 1,14 a un nivel de confianza del 68,27%

a.2 Incertidumbre por la resolucién de la balanza.

resolucion

J12

ures = (72)

Donde:
ures = Incertidumbre de resolucion.

resolucion = Indica la resolucion de la balanza la cual es de 0,001 g

a.3 Incertidumbre por la calibracién de la balanza.

cal= mcertldkumbre (72)

Donde:

ucal =Incertidumbre de calibracion de la balanza.

incertidumbre = Indica la incertidumbre de la balanza registrada en el informe de
calibracién con un valor de 1,9 E-03 g

k = Factor de cobertura con un valor de 2.
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La incertidumbre debido a la balanza se obtiene como:

ubal =+uA? +ures? +ucal? (73)

Donde:

ubal= Incertidumbre debido a la balanza.

uA= Incertidumbre tipo A.

ures = Incertidumbre debida a la resolucién de la balanza.

ucal =Incertidumbre debida a la calibracién de la balanza.

Otra fuente de incertidumbre relacionada a la densidad del agua grado reactivo es

la incertidumbre debida a la densidad del agua (upa) los detalles de su

determinacion son mostrados en el capitulo V.

La incertidumbre debida a la densidad del aire (up) y los detalles de su

determinacion se muestran en el capitulo VI.

La incertidumbre debida a la densidad de las pesas de la balanza (ups) es un
valor convencional, segun la recomendacion internacional No. 33 de la OIML el
valor de a corresponde al coeficiente de expansion cubica del vidrio de

borosilicato y se determiné suponiendo una distribucién rectangular como:

upB = \/E (74)

Donde:

ups = Incertidumbre de las pesas
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La incertidumbre por el coeficiente de expansion cubica del vidrio se obtuvo

suponiendo una distribucion rectangular:

upa = (75)

e
V12

Donde:

upa = Incertidumbre por el coeficiente de expansion cubica del vidrio

o=1,0 E-05

La determinacion de la temperatura se encuentra asociada a tres fuentes de

incertidumbre:

a.1l Resolucion del termémetro.

a.2 Calibracién del termémetro.

a.3 Variaciones de la temperatura durante la calibracion.

A continuacién se detallan las ecuaciones para su determinacion:

a.l La incertidumbre debida a la resolucién del termémetro se obtiene con la

siguiente ecuacion:

Rester
u(Ta,res) = 76
( A ) \/E ( )
Donde:

u(Ta,res) = Incertidumbre debida a la resolucién del termémetro.

Rester =Resolucion del termémetro la cual es de 1 C.
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a.2 Calibracién del termémetro.

u(Ta,cal) = % (77)

Donde:

u(Ta,cal) =Incertidumbre debida a la calibracion del termémetro.

us =Incertidumbre indicada en el informe de calibracion.

k =Factor de cobertura con un valor de 2

a.3 Variaciones de la temperatura durante la calibracion.

Las variaciones de la temperatura del agua durante la calibracién, se obtienen

cuando se mide la temperatura del agua grado reactivo al inicio y al final de la

calibracion.
u(Ta,var) = r-t (78)
A, =
J12
Donde:

u(Ta,var) =Incertidumbre debida a la variacion de la temperatura.
t* =Valor de la temperatura al inicio de las mediciones.

t =Valor de la temperatura al final de las mediciones.

La incertidumbre que involucra a los tres términos anteriores se obtiene como:

UTa =Ju(Ta,res)? +u(Ta,cal)? +u(Ta,var)? (79)
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Donde:

uTa =Incertidumbre debida a la temperatura.

u(Ta,res) = Incertidumbre debida a la resolucién del termémetro.
u(Ta,cal) =Incertidumbre debida a la calibracion del termémetro.

u(Ta,var) =Incertidumbre debida a la variacion de la temperatura.

4.7 Resultados.

En la tabla 29 se muestran los resultados obtenidos de la cantidad de volumen

entregado por la pipeta en unidades de masa, presion atmosférica, humedad

relativa, temperatura de la pipeta, temperatura del liquido, densidad del agua,

densidad del aire, densidad de las pesas de la balanza es un valor convencional

segln la recomendacion internacional No. 33 de la OIML y el valor de

a corresponde al coeficiente de expansién cubica del vidrio de borosilicato.

Tabla 29. Promedio de las mediciones en la calibracion de instrumentos para

entregar voliumenes.

Volumen| Masa Patm HR T pipeta | T liquido | Densidad | Densidad (pe) a
(mL) |promedio| (Pa) (%) (T) (T) del agua del aire | (gmL™) (K™Y
© @mLh) | (gmL?)
() (pa)
1,0 100800 | 46,8 16,2 17 0,998 0,001 8 1,0 E-05
5 4,9 100800 | 46,8 17,2 11 0,999 0,001 8 1,0 E-05
6,8 100800 | 47,0 16,2 11 0,999 0,001 8 1,0 E-05
10 9,8 100800 | 47,4 16,2 11 0,999 0,001 8 1,0 E-05
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En la siguiente tabla se muestran los coeficientes de sensibilidad calculados por

derivacion parcial respecto a cada variable de la ecuacion (50), las ecuaciones

para cada coeficiente de sensibilidad son determinados con las ecuaciones (53) a

(58) utilizando el volumen correspondiente.

respecto a la masa del recipiente.

6VR20
5(p-)

respecto a la densidad del agua.

6VR20
5(p.)

respecto a la densidad del aire.

OVrao
0 (pa)

respecto a la densidad de las pesas de la balanza.

6VR20
5(a)

respecto al coeficiente de expansion cubica del vidrio.

6VR20
5(T»)

respecto a la temperatura del agua durante cada medicion.

=Derivada parcial del volumen del agua entregado por la pipeta, con

= Derivada parcial del volumen del agua entregado por la pipeta,

= Derivada parcial del volumen del agua entregado por la pipeta,

= Derivada parcial del volumen del agua entregado por la pipeta,

= Derivada parcial del volumen del agua entregado por la pipeta,

con

con

con

con
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Tabla 30. Coeficientes de sensibilidad para cada fuente en la calibracion de

instrumentos para entregar volimenes.

Volumen OV OVreo OVrao OVrao OV OV
(mL) 5(M) 5(p+) 5(p:) 5(p:) 5(a) 5(T-)

1 1,0 -1,0 9,0E-01 | 2,0E-05 3,0 -1,0 E-05

5 1,0 -4,9 4,3 8,0 E-05 44,2 -5,0 E-05

7 1,0 -6,8 6,0 1,1 E-05 61,3 -7,0 E-05

10 1,0 -9,8 8,6 1,5 E-05 88,3 -1,0 E-05

En la siguiente tabla se muestran las incertidumbres de cada fuente, los valores de

las incertidumbres de la densidad del agua y densidad del aire fueron tomados del

capitulo V y VI respectivamente.

Tabla 31. Incertidumbres debidas a cada fuente de medicién durante la calibracion

de instrumentos para entregar volumenes.

Volumen ubal upA upa upB ua uTA
(mL)
1 1,4 E-02 9,3 E-05 4.5 E-06 46 E-02 | 29E-06 1,8
5 2,6 E-02 9,8 E-05 4.5 E-06
7 2,2 E-02 4,6 E-05 4,2 E-06
10 6,2 E-03 5,4 E-05 4.5 E-06

En la tabla 32 se muestra la contribucion de cada fuente, calculada con la

ecuacion (52)
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Tabla 32. Contribucién de cada fuente en la calibracion de instrumentos para

entregar volimenes.

VO| U me n 6VR20 6VR20 6VR20 6VR20 6VR20 6VR20
uM upA upa upB ua uTA
my | M) 5(p») 5(p.) 5(p:) 5(a) 5(T»)
1 1,4 E-02 -9,0E-05 | 4,0 E-06 8,4 E-07 8,5 E-06 -2,0 E-05
5 2,6 E-02 -48E-04 | 2,0E-05 4,2 E-06 1,0 E-04 -9,0 E-05
7 2,2 E-02 -3,1E-04 | 25 E-05 6,0 E-06 20E-04 -1,0 E-04
10 6,3 E-03 -5,3E-04 | 4,0 E-05 8,5 E-06 2,5 E-04 -2,0 E-04

En la siguiente tabla se muestran los volimenes calibrados entregados por la
pipeta, asi como la incertidumbre combinada. Estos datos son calculados con las

ecuaciones (50) y (51) respectivamente.

Tabla 33. Incertidumbres de los volimenes entregados por la pipeta serolégica de

10 mL.
Volumen teérico | Volumen calibrado Vg2 U vr2o
(mL) (mL) (mL)
1 1,0 2,0 E-02
5 4,9 4,0 E-02
7 6,9 3,0 E-02
10 9,8 1,0 E-02
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4.8 Analisis de resultados.

En la tabla 33 se muestran los resultados obtenidos de la calibracién de la pipeta
seroldgica de borosilicato de 10 mL a la temperatura de referencia (V20 ) asi

como el valor de la incertidumbre.

Como se puede observar, el volumen calibrado es similar en un 98% en
comparacion con el volumen teérico, las incertidumbres calculadas para cada

volumen se encuentran en un intervalo de 1,0 E-02 a 3,0 E-02 mL.

Existen diversas fuentes de contribucién en la incertidumbre de las mediciones
realizadas, entre ellas tenemos: la incertidumbre de la balanza analitica, la
incertidumbre del termémetro de inmersion parcial, densidad de las pesas de la
balanza, el coeficiente de expansion cubica del vidrio, la densidad del agua y del

aire.

Es importante tomar algunas consideraciones cuando se mide el volumen de un
liquido, por ejemplo, el instrumento debe ser perpendicular a la vista de la persona
que realiza las mediciones, la lectura que registra la balanza no debe variar
durante un periodo de 30 segundos, las mediciones las debe realizar la misma

personay de manera similar para evitar variaciones.

4.9 Conclusiones.

Se determind el volumen entregado por la pipeta serolégica utilizando asi como la

incertidumbre de la pipeta seroldgica la cual tiene un valor de 1,0 E-02 mL.
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Capitulo V

Determinacién de la densidad del agua grado reactivo
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Capitulo V
Determinacion de la densidad del agua grado reactivo

En el presente capitulo se muestran el tratamiento de datos, resultados obtenidos,
andlisis de resultados y conclusiones en la determinacién de la densidad del agua
grado reactivo.

5.1 Introduccion

El agua es utilizada como referencia en diversos campos de la ciencia debido a
sus propiedades fisicas y quimicas ©, en el presente trabajo fue determinada su
densidad, utilizando la ecuacion de Kell modificada la cual se muestra a
continuacién:®

pa = 999,85308 + 6,32693E *Tn - 8,523829E°TA’> + 6,943248E °T, >-

3,821216E 'TA* (80)

Donde:
pa= Densidad del agua expresada en gmL™

Ta= Temperatura ambiente expresada en C
En general la densidad de una sustancia varia cuando se cambia la presién o la
temperatura como se muestra a continuacion:

v" Cuando se aumenta la presion, la densidad aumenta.
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v' Al aumentar la temperatura la densidad disminuye si la presién permanece
constante. El agua es una excepcion a ésta regla ya que la densidad
disminuye en un intervalo de 0 a 4 C, es por ésta razén que el agua solida
(hielo) flota en el agua liquida.

En el presente capitulo se determiné la densidad del agua grado reactivo a una

presién ambiental y temperatura constantes.

En la figura 47 se muestra la principal fuente de incertidumbre que afecta al valor

de la densidad del agua la cual es la temperatura.

calibraciéon T A\

resolucion Ty

N

estabilidad de T

Figura 47. Fuentes de incertidumbre involucradas en la densidad del agua. ®

Para determinar la densidad del agua grado reactivo, fue necesario realizar
mediciones de masa y volumen, los valores de masa se obtuvieron utilizando una
balanza analitica y para los valores de volumen una pipeta serolégica de 10 mL.
Era necesario que ambos instrumentos se encontraran calibrados para que los
resultados contaran con una trazabilidad en las mediciones.
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En la determinacion de la densidad del agua grado reactivo se utiliz6 el método
gravimétrico, en el cual se determina la masa del volumen entregado por la pipeta

ajustando a cero la balanza analitica antes de cada medicion.

5.2 Objetivos.

1. Determinar el valor de la densidad del agua grado reactivo mediante la

ecuacion de Kell modificada para los siguientes volimenes: 1,5, 7y 10 mL.

2. Calcular las incertidumbres de la densidad a cada volumen seleccionado.

5.3 Caracteristicas de los instrumentos y materiales utilizados en la

determinacién de la densidad del agua grado reactivo.

Termdmetro de inmersién parcial.
Marca: Brannan

Alcance nominal: -20,0 a 110,0 °C
Resolucién: 1 €

* Incertidumbre: 7,0 E-01 C
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Figura 48. Termometro de inmersién parcial.

*Los detalles del célculo de incertidumbre se muestran en el capitulo Il. El

procedimiento de calibraciéon se muestra en el anexo 5

Balanza analitica

Clase de exactitud: Especial 1
Modelo: EP613C

Marca: Ohaus

Capacidad 610 g

Resolucion: 0,001 g

Escaldn de verificacion: 0,001 g
** Incertidumbre: 1,9 E-03 g
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Figura 49. Balanza analitica.

**Los calculos matematicos de incertidumbre del instrumento se muestran en el
capitulo Ill, los procedimientos de la calibracion son mostrados en los anexos 9, 11
y 13.

Pipeta serologica de 10 mL
Marca: Pyrex

Alcance nominal 0,5 a 10 mL
Resolucion: 0,1 mL

*** |ncertidumbre: 1,0 E-02 mL
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Figura 50. Pipeta serolégica.

***E| calculo de incertidumbre se muestra en el capitulo IV, en cuanto al

procedimiento se muestra en el anexo 16.

Como instrumentos auxiliares se utilizaron:

e Barémetro.
Marca: Extech
Resolucion: 1 Pa
*Incertidumbre: 1 Pa
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Figura 51. Barémetro.

Higrometro.

Marca: Extech
Resolucion: 1 % HR
*Incertidumbre: 1% HR
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Figura 52. Higrémetro.

e Multimetro (se utilizé en modo de temperatura).
Marca: Extech
Resolucion: 1 T
Incertidumbre: 3% T
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Figura 53. Multimetro.

*Debido a que los instrumentos no contaban con el manual de operacion, ni
certificado de calibracion, se toma como incertidumbre el valor de la resolucién
de cada instrumento.

Materiales.

e Un par de guantes de latex libres de talco en su interior.

1 Vaso de precipitados de 150 mL marca Pyrex.

20 tubos de ensayo de 13 x 100 mm marca Pyrex.

Agua grado reactivo.
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» 1 Perilla de succion.

5.4 Procedimiento para la determinacion de la densidad del agua grado
reactivo.

Fue necesario que el agua grado reactivo a utilizar estuviera desgasificada un dia
antes de la determinacién de la densidad o de la calibracion del instrumento, esto
se logré calentandola en un recipiente limpio con agitacion constante por medio de

un agitador magnético hasta su ebullicion. *®

Como se menciond anteriormente, la determinacion de la densidad del agua grado
reactivo se realiz6 con los datos de masa y volumen obtenidos en la calibracion de
pipeta serologica. Por lo tanto, el procedimiento realizado es el mismo para las dos

determinaciones.

5.5. Tratamiento de datos para la determinacion de la densidad del agua

grado reactivo.

Calcular la densidad del agua grado reactivo mediante la siguiente ecuacion 80,

antes mencionada
pa = 999,85308 + 6,32693E *Tn - 8,523829E°TA’> + 6,943248E °T, >-

3,821216E 'T,* (80)

Donde:
pa= Densidad del agua expresada en gemL™

Ta= Temperatura ambiente expresada en C

161



La incertidumbre de la densidad del agua uea se calcula multiplicando el

coeficiente de sensibilidad Cta con la incertidumbre de la temperatura uc(Ta)

U(pa) = +/(CTauc(Ta))? (81)

Donde:

u(p») = Incertidumbre de la densidad del agua.

cra = Coeficiente de sensibilidad de la temperatura.

uc(T») =Incertidumbre de la temperatura.

Coeficiente de sensibilidad de la temperatura.

El coeficiente de sensibilidad de la temperatura Cra se obtiene derivando el
modelo matematico de la ecuacidon (80), con respecto a la temperatura,

obteniéndose la siguiente ecuacion:

CTa =6,32693E2-2(8,523829E 2 Ta)+3(6,943248E°T24)- 4(3,821216E'T3,)
(82)

Determinacion de la incertidumbre debido a la temperatura.

La incertidumbre debido a la temperatura uc(Ta) se calcula sumando

cuadraticamente las tres fuentes de incertidumbre indicadas en la siguiente

ecuacion:

ue(Ta) = Jures? +ucal® +uvar? (83)
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Donde:

uc(T») =Incertidumbre debida a la temperatura.

ures = Incertidumbre debida a la resolucién del termémetro.
ucal =Incertidumbre debida a la calibracion del termémetro.

uvar = Incertidumbre debida a la variacion de la temperatura.

Como se observara, la incertidumbre debido a la temperatura uc(Ta) se encuentra
formada por tres factores.

a. Incertidumbre debida a la resolucion del termémetro.

b. Incertidumbre debida a la calibracion del termémetro de inmersion parcial.

c. Incertidumbre debida a las variaciones de temperatura del agua durante la
calibracion.

A continuacion se muestran las ecuaciones para determinar la incertidumbre

asociada a la temperatura.

a. Célculo de la incertidumbre debido a la resolucion del termémetro _de

inmersion parcial.

Para realizar el calculo de la incertidumbre debida a la resoluciéon del termémetro
de inmersion parcial, es necesario evaluarla en base a una distribucién rectangular

utilizando el valor de la resolucién del termdmetro como se indica a continuacion:

Rester
ures= ——— 84
i (84)
Donde:

ures = Incertidumbre debida a la resolucién del termémetro.

Rester =Resolucion del termémetro la cual es de 1 C.
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b. Incertidumbre debida a la calibracion del termémetro de inmersion
parcial.

Utilizando el certificado de calibracion del termémetro de inmersion parcial donde
se indica la incertidumbre y el factor de cobertura (k), se calcula la incertidumbre

debida a la calibracion del termémetro con la siguiente ecuacion:

ucal= % (85)

Donde:
ucal =Incertidumbre debida a la calibracién del termémetro.
us =Incertidumbre del termémetro indicada en el informe de calibracion.

k =Factor de cobertura con un valor de 2.

c. Incertidumbre debida a las variaciones de temperatura del agua durante

la_calibracion.

Las variaciones de temperatura del agua de calibracién se observan cuando se
mide la temperatura del agua al inicio y al final de la calibracion, se calcula como
la incertidumbre estandar en la cual se supone una distribucién rectangular con la

siguiente ecuacion:

tr-t
uvar = 86
i (86)
Donde:

uvar = Incertidumbre debida a la variacion de la temperatura.
t* =Valor de la temperatura al inicio de las mediciones.

t" =Valor de la temperatura al final de las mediciones.
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5.6 Resultados.

Utilizar el formato del anexo 18 para registrar los datos obtenidos.

En la tabla 34 se muestran los promedios de las lecturas registradas por la

balanza de la masa del liquido a los volimenes 1, 5, 7 y 10 mL.

Se incluyen los promedios de los resultados de:
Temperatura ambiente.

Presion atmosférica.

Humedad relativa.

Temperatura del liquido.

Asi como los resultados de la temperatura del liquido a diferentes potencias.

Tabla 34. Promedio de las mediciones en la determinacion de la densidad del

agua.
Volumen| Masa | Temperatura| Patm HR Temperatura | Ta2 | Ta> | TA?
(mL) (9) ambiente (Pa) (%) del liquido °C) | (°C) | (°C)
() (Ta)
(°C)
1,0 17,4 100800 46,8 17,0 289 (491383521
5 4,9 18,2 100800 46,8 11,0 121 |1331|14641
7 6,8 18,4 100800 47,0 11,0 121 |1331|14641
10 9,8 18,0 100800 47,4 11,0 121 133114641

En la siguiente tabla, se muestra la densidad del agua grado reactivo, los valores
de temperatura a la cual se evalué la densidad fue de 17C y 11<C, ésta ultima
tuvo el mismo valor a los volumenes de 5 a 10 mL como se puede observar en la
tabla anterior.
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Tabla 35. Densidad del agua.

Volumen Densidad del
(mL) agua
(p2)
(gmL™)
1 0,998
5 0,999
0,999
10 0,999

Calculando la incertidumbre debida a la resolucién del termémetro se tiene:

ures=0,3C

Se determind la incertidumbre debida a la calibracion del termémetro; el informe

de calibracion registré un valor de incertidumbre de 7,0 E-1 T con un factor de

cobertura k=2. Se obtuvo:

ucal= 0,35 C

En la tabla 36 se muestran los resultados obtenidos de la incertidumbre debida a

las variaciones de la temperatura del agua durante la calibracion (uvar ):
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Tabla 36. Incertidumbre debida a la variacién de la temperatura durante la

determinacion de la densidad del agua.

Volumen uvar
(mL) ()

1 2,9 E-01

5 8,6 E-01
7 0,0

10 2,9 E-01

La tabla 37 muestra la incertidumbre debido a la temperatura (uc(Ta) )

Tabla 37. Incertidumbre debido a la temperatura en la determinacion de la

densidad del agua.

Volumen Uc(Ta)
(mL) (T)

1 5,4 E-01

5 9,8 E-01

7 4,5 E-01

10 5,4 E-01
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Combinacion.
En la siguiente tabla se muestran los resultados de los coeficientes de sensibilidad

de la temperatura.

Tabla 38. Coeficientes de sensibilidad de la temperatura.

Volumen - SpA
(mL) 3TA
1 -1,7 E-04
5 -1,0 E-04
7 -1,0 E-04
10 -1,0 E-04

En la siguiente tabla se muestra la incertidumbre de la densidad del agua grado

reactivo.

Tabla 39. Incertidumbre de la densidad del agua.

Vol u(pa)

(mL) (gmL™)
1 9,3 E-05
5 9,8 E-05
7 4,6 E-05
10 5,4 E-05

Por ultimo, en la tabla 40 se muestra la densidad del agua a los volumenes

correspondientes asi como la incertidumbre de la misma.
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Tabla 40. Densidad e incertidumbre del agua.

Volumen Densidad agua pa Incertidumbre
(mL) (gmL?) (gmL™)
1 0,998 9,3 E-05
5 0,999 9,8 E-05
7 0,999 4,6 E-05
10 0,999 5,4 E-05

5.7 Anélisis de resultados.

La densidad del agua se determind por medio de la ecuacion de Kell modificada
en la cual se incluye el factor de la temperatura del liquido; como se observa, la
densidad del agua es de 0,998 gemL™ con una incertidumbre de 9,03 E-5 gemL™
para el volumen de 1 mL; 0,999 gemL™ para los volimenes de 5, 7 y 10 mL y con
una incertidumbre de 9,8 E-05; 4,6 E-05 y 5,4 E-05 gemL™ respectivamente.

El resultado de la densidad del agua grado reactivo y el valor de la incertidumbre
obtenidos mediante la ecuacion de Kell modificada, tuvo un valor cercano a la
reportada en la bibliografia (pa = 0,998265 gemL™ con una incertidumbre de 6,0 E-

05 gemL™)

Como se puede observar, el procedimiento utilizado para determinar la densidad
del agua grado reactivo realizado en las instalaciones del Laboratorio 001-A de
Fisica de la UNAM, dio como resultado un valor de incertidumbre similar al
reportado en la bibliografia, aln cuando no se cuentan con las instalaciones

necesarias en las cuales se regula la temperatura ambiente.
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5.8 Conclusiones.
Se determiné la densidad del agua para los voliumenes 1, 5, 7 y 10 mL asi como

sus incertidumbres.
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Capitulo VI

Determinacion de la densidad del aire
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Capitulo VI

Determinacion de la densidad del aire

Para la realizacion del presente capitulo, fue necesario registrar valores de presion
atmosférica, temperatura ambiente y humedad relativa durante la calibracién de

instrumentos para entregar volimenes.

6.1 Introduccion

La densidad del aire, es una magnitud de influencia comun en la Metrologia pero
no es medida directamente; la densidad del aire es calculada tomando en cuenta
condiciones experimentales de temperatura ambiente, presién atmosférica y
humedad relativa.

A continuacion se detallan los calculos matematicos realizados para la
determinacion de la densidad del aire descrito en el documento: Estimacion de la
incertidumbre en la determinacion de la densidad del aire. Realizado por Luis

Omar Becerra Santiago y Marfa Elena Guardado Gonzélez. ”

En la figura 54 se pueden observar las diversas fuentes de incertidumbre
involucradas en la determinacion de la densidad del aire.
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Figura 54. Fuentes de incertidumbre involucradas en la determinacion de la

densidad del aire.

173



6.2 Objetivos.

1. Determinar la densidad del aire.

2. Calcular la incertidumbre en las mediciones de la densidad del aire.
6.3 Procedimiento para la determinacién de la densidad del aire.
Como se menciond anteriormente, para realizar la determinaciéon de la densidad
del aire, se utilizaron los registros de temperatura ambiente, presion atmosférica y
humedad relativa durante la calibracion de instrumentos para entregar volimenes
indicada en el capitulo IV.

6.4 Tratamiento de datos para la determinacién de la densidad del aire.

En el presente trabajo la densidad del aire se obtuvo con la ecuacién 87, pero se

realiz6 una conversion de unidades de kgem=a gemL™

pMa MVJ
= —|1-xv(1l-— 87
P ZRT{ -Va (®&7)
Donde:

p= Densidad del aire en gemL™

p= Presion atmosférica en Pa.

M, = Masa molar del aire himedo con un valor de M, = 0,028963512440 kgemol™
Z =Factor de compresibilidad

R = Constante universal de los gases ideales con un valor de 8,314510 + 8,4 X 10
® Jmoltek?

T =Temperatura del aire en K

Xv=Fraccion molar de vapor

M, = Masa molar del agua con un valor de M, = 0,018015 kgemol™
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Para determinar la densidad del aire, se comenzé calculando la presion de vapor

saturado Psv con la siguiente ecuacion:
2 D
Psv=1Pax exp| AT +BT+C+? (88)

Donde:

Psv = Presion de vapor saturado en Pa
A=1,2378847e° K?

B=-1,9121316e? K™
C=33,93711047

D= -6,3431645e> K

T= temperatura del aire en K o temperatura del punto de rocio (Tr) en K

A continuacién se determing el factor de fugacidad.
Cuando se utiliza la humedad relativa para calcular la fraccion molar de vapor de

agua (Xv), el factor de fugacidad se calcula con la temperatura ambiente en T
f=a+pp+yt° (89)

Donde:

f= Factor de fugacidad.
a=1,00062

p= 3,14e® Pa’

y= 5,6e” K?

p = Presion del aire en Pa

t =Temperatura del aire en T
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Para determinar la fraccién molar del vapor de agua (Xv) se introduce la humedad
relativa obteniendo la siguiente ecuacién:

Xo= hf(?) (90)

Donde:

Xv=Fraccién molar de vapor

h=Humedad relativa, el valor es dividido en 100.
f=Factor de fugacidad.

Psv = Presion de vapor saturado en Pa

p=Presion atmosférica en Pa.

Determinar el factor de compresibilidad por medio de la siguiente ecuacion:
2
z= 1-$[ao+ aut + aot? + (Do +brt)x + (cO+clt)x3]+%(d+ ex?) (91)

Donde:

Z= Factor de compresibilidad
t = temperaturaen T
ap=1,58123e° K+Pa™*
a; =-2,9331e®Pa’

a; = 1,1043 e* K'epa™
b = 5,707 e® KePa™*

b; =-2,051 e® Pa™
Co=1,9898 e* KePa™*
c1=-2,376 e® Pa’
d=1,83 e K%Pa”

e =-0,765 e® K*Pa”

T = temperatura del aire en K
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Después de obtener la densidad del aire, es necesario calcular la incertidumbre

expandida de la densidad del aire con la siguiente ecuacién:

UnS =um - K (92)

X X

Donde:
Um; =Incertidumbre expandida de la densidad del aire.
um;, =Incertidumbre combinada.

k =Factor de cobertura con un valor de 2.

Para determinar la incertidumbre combinada es necesario multiplicar el factor de

sensibilidad por su incertidumbre estandar: ui(y) = ¢; * u(x;)

Suponiendo que las variables presion, temperatura y humedad relativa son

independientes la incertidumbre combinada de la densidad del aire se obtiene por

la suma cuadratica de las contribuciones individuales:

up :1/%[CiU(Xi):|2 (93)

Donde:
up =Incertidumbre de la densidad del aire.
ci =Factor de sensibilidad.

u(x) = Incertidumbre estandar de cada valor determinado.

177



Primero se determina la incertidumbre de la densidad del aire mediante la
combinacién de cinco fuentes de incertidumbre estandar las cuales se detallan a

continuacion:

Presion atmosférica.

Temperatura.
Humedad relativa

Constante R de los gases ideales.

® 2 0o T 9o

Ajuste de la ecuacidn para la determinacion de la densidad del aire.

A continuacion se determina la incertidumbre de cada fuente.

a. Presién atmosférica.

La incertidumbre debida a la presion atmosférica estd formada por tres
componentes.

a.1 Calibracién del bar6metro.

a.2 Resolucion del barémetro.

a.3 Variacién de la presién atmosférica durante la calibracién de la pipeta

seroldgica.

a.1l Calibracion del barémetro.

La incertidumbre debida a la calibracion del barémetro se obtiene del certificado
de calibracién expresada como la incertidumbre expandida con un factor de

cobertura k=2, considerando una distribucibn normal como se muestra en la

ecuacion:
upl= % (94)
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Donde:

upl=Incertidumbre de la presion barométrica.
uB =Incertidumbre tipo B del bardmetro indicada en el informe de calibracion.

k = Factor de cobertura.

a.2 Resolucién del barometro.

La incertidumbre estandar debida a la resolucion del barémetro se estima

asumiendo la resolucién como un intervalo con una distribucion rectangular.

dB

up2 =—
Pe= 2

(95)

Donde:

up2 =Incertidumbre debida a la resolucién del barémetro.

dB =Divisién de la escala del barémetro.

a.3 Variacion de la presion atmosférica durante la calibracion.

La incertidumbre debida a la variacién de la presion atmosférica se estima
asumiendo que la presién atmosférica varia linealmente en el periodo de interés.
Debido a la consideracién anterior se asume una distribucién de probabilidad

triangular.

+ -
up3 = % (96)
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Donde:

up3 =Incertidumbre debida a la variacion de la presion atmosférica durante las

mediciones.
+ ., L, . L.
p’ =Valor de la presién atmosférica al inicio de la prueba.

p~ =Valor de la presion atmosférica al final de la prueba.

La incertidumbre combinada debido a la presion atmosférica es:

up:\/up12+up22+up32 97)

Donde:

up = Incertidumbre combinada.

upl=Incertidumbre debida a la calibracion del barémetro.

up2 =Incertidumbre debida a la resolucion del bardmetro.

up3 =Incertidumbre debida a la variacién de la presion atmosférica durante las

mediciones.

La siguiente fuente de incertidumbre es la temperatura ambiente, la cual también

se encuentra formada por tres componentes.

b. Temperatura ambiente.

b.1 Calibracion del termémetro.
b.2 Resolucién del instrumento.

b.3 Variacién de la temperatura durante la calibracion.

b.1 Calibracion del termémetro.

La incertidumbre debida a la calibracién del termdmetro se obtiene del certificado
de calibracion expresada como incertidumbre expandida con un factor de

cobertura, considerando una distribucion normal.
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utl=— (98)

Donde:

utl=Incertidumbre debida a la calibracion del termémetro.

ut =Incertidumbre tipo B del termometro indicada en el informe de calibracién
como la incertidumbre expandida.

k =Factor de cobertura con un valor de 2.

b.2 Resolucioén del instrumento.

La incertidumbre estandar debida a la resolucion del termémetro se estima
asumiendo a la resolucién como un intervalo el cual presenta una distribucion

rectangular.

dt
ut2=—— 99
A (99)

Donde:
ut2 = Incertidumbre debida a la resolucién del termémetro.

dt =Resolucién del termémetro, con un valor de 1.

b.3 Variacion de la temperatura durante la calibracion.

La incertidumbre debida a la variacion de la temperatura se estima asumiendo que
varia linealmente en el periodo de interés, debida a esta consideracién se asume

una distribucién de probabilidad triangular.

+ -
ut3:t ¢

24

(100)
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Donde:
ut3 =Incertidumbre debida a la variacion de la temperatura durante las

mediciones.

t* =Valor de la temperatura al inicio de la prueba.

t” =Valor de la temperatura al final de la prueba.

La incertidumbre combinada debido a la temperatura se calcula con la siguiente

ecuacion:

ut = ut12 +ut22 +ut32 (101)

Donde:

ut =Incertidumbre combinada de la temperatura.

utl=Incertidumbre debida a la calibracion del termémetro.

ut2 = Incertidumbre debida a la resolucién del termémetro.

ut3 =Incertidumbre debida a la variacion de la temperatura durante las

mediciones.

La tercera fuente de incertidumbre es la humedad relativa del aire, la cual también
se encuentra formada por los siguientes factores:

c.1 Calibracion del higrometro.

c.2 Resolucién del higrémetro.

c.3 Variacion de la humedad relativa del aire durante la calibracion.

c.1 Calibracion del higrémetro.

La incertidumbre por la calibracién del higrémetro se obtiene del certificado de
calibracion expresada como incertidumbre expandida con un factor de cobertura,
considerando una distribucion normal.
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uh1=40 (102)

Donde:

uhl=Incertidumbre debida a la calibracion del termometro.

uh = Incertidumbre tipo B del higrometro indicada en el informe de calibracién
como una incertidumbre expandida.

k =Factor de cobertura con un valor de 2.

c.2 Resolucion del higrémetro.

La incertidumbre estdndar debida a la resolucién del higrometro se estima
asumiendo la resolucion como un intervalo el cual presenta una distribucion

rectangular.

dt
V12

uh2= (103)

Donde:
uh2 =Incertidumbre debida a la resolucion del higrometro.

dt =Resolucién del higrémetro, en éste caso tiene un valor de 0,1.

¢.3 Variacion de la humedad relativa del aire durante la calibracion.

La incertidumbre debida a la variacion de la humedad relativa se estima
asumiendo que varia linealmente en el periodo de interés. Debido a esta

consideracion se asume una distribucion de probabilidad triangular.

ht-h
J24

uh3 = (104)
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Donde:

uh3 =Incertidumbre debida a la variaciéon de la humedad relativa del aire durante
las mediciones.

h* =Valor de la humedad relativa del aire al inicio de la prueba.

h™ =Valor de la humedad relativa del aire al final de la prueba.

La incertidumbre combinada debida a la humedad relativa del aire:

uh =uh12 +uh22 +uh32 (105)

Donde:

uh =Incertidumbre combinada de la humedad relativa.

uhl=Incertidumbre debida a la calibracion del higrometro.

uh2 = Incertidumbre debida a la resolucién del higrometro.

uh3 =Incertidumbre debida a la variacion de la humedad relativa del aire durante

las mediciones.

d. Incertidumbre debida a la constante R de los gases ideales.

La incertidumbre de R se obtiene de tablas como una incertidumbre estandar, la

cual tiene un valor de ur= 84 e JemolteK™

e. Incertidumbre debida al ajuste de la ecuacién para la determinacién de la

densidad del aire.

La incertidumbre de la ecuacién se ofrece como una incertidumbre estandar

expresada como incertidumbre relativa con un valor de ue.= 9,50 e kgem™
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Coeficientes de sensibilidad

Después de calcular las fuentes de incertidumbre involucradas en la densidad del
aire, es necesario determinar los coeficientes de sensibilidad (Cx) de cada fuente
X (presién, temperatura ambiente, humedad relativa, constante de los gases

ideales R y el ajuste de la ecuacion) se determinaron en base a la siguiente

., pMa Mv . .
ecuacion p=——|1-x,, 1-M— los cuales se muestran a continuacion:
a

ZRT

Presion

A BRI HERDETHES)

(106)

Temperatura

A R T A T HE R TR S

xota) )\ o d &)\ zoPsy o &) (aT &) (v & &

(107)

Humedad relativa

Cn = (Jpa oz 5XV)+[5pa JXV)
0Z OXv Jh OXv oh

(108)
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Constante R

CrR = (Jpa]
OR

(109)

Ecuacion

Cec =1
(110)

A continuacién se muestra la combinacion de las fuentes anteriores con los

coeficientes de sensibilidad, éstos Ultimos se determinaron utilizando

siguientes derivadas.

a_T =1
ot
(111)

9Psv _ exp(AT2+BT+C+Bj AT +B-2
aT T T2

of
a—p—ﬁ

of
— =2yt
a 7

aﬁ _ fPsv
oh p

(112)

(113)

(114)

(115)

las
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0Xv _ hPsv

of  p

oXv _  hfPsv

op p’

oXv _ hf

oPsv p

oz _ -1 2 27,2p 2
o ?[ao+a1t+a2t +(by +bytxy +(c0+c1t)xVJ+T—2(d+exV)
z:il:a +a,t+a t2+(b +b,t)x,, +(c +ct)x2}ﬁ(d+ex2
5T-|-2012 01V01V-|-3 v
oZ _ -p 2

e ?(a1+2a2t+b1xv +CXy)

57 _ Py o e 20 x4 20,00,y 5 2P 122
Sxv T R0 TPy 2eXy * 20 Xy) (122)
op Ma Mv

Po T 1x (1 — 123
op ZRT[ v Ma)} (123)
op -pMa ( Mvj

P _ 1-%, | 1-— 124
oz ZZRT{ Y\ Ma .
op -pMa ( Mvj

St 1-%x,, | 1-— 125
oT ZRTZ{ YT Ma (e

(116)

(117)

(118)

(119)

(120)

(121)
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i: 'pMa(l_WJ (126)
OXv ZRT Ma

op -pMa ( Mvj
_r _ 1-X., | 1-— 127
IR ZR2T { V1 Ma (120

6.5 Resultados.

La presente seccidon muestra los resultados obtenidos a través de las mediciones
de las condiciones ambientales (temperatura ambiente, presion atmosférica y
humedad relativa) durante el proceso de calibracidn de instrumentos para entregar

volimenes indicada en el capitulo IV.

Calcular la Presion de vapor saturado:
Psv = 2064, 6 Pa

Obtener el valor del factor de fugacidad:
f= 1,004
En la siguiente tabla se muestran los valores de la fraccibn molar del vapor de

agua (Xv) calculada para los puntos seleccionados a lo largo de la escala de la

pipeta seroldgica de 10 mL.
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Tabla 41 Resultados obtenidos de Xv.

Vol HR Patm Xv
(mL) (%)/100 (Pa)
1 4,7 E-01 100800 1,0 E-01
5 4,7 E-01 100800 1,0 E-01
7 4,7 E-01 100800 1,0 E-01
10 4,7 E-01 100800 1,0 E-01

A continuacion se presentan los resultados del célculo matematico del factor de

compresibilidad (2).

Tabla 42. Valores del factor de compresibilidad.

En la siguiente tabla se registra la densidad del aire.

Vol z
(mL)
1 1,0
5 1,0
7 1,0
10 1,0
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Tabla 43. Densidad del aire.

Vol Densidad aire
(mL) (g'mL™)
1 0,001
5 0,001
7 0,001
10 0,001

A continuacion se presentan los resultados de las cinco fuentes de incertidumbre.
Las cuales son:

Presion barométrica.

Temperatura ambiente.

Humedad relativa.

Constante de los gases ideales (R).

Ajuste de la ecuacion.

Resultado de la incertidumbre debida a la presiéon barométrica.

Debido a que no se contaba con el certificado de calibracion del barémetro donde
se indicara la incertidumbre expandida con un factor de cobertura, el valor de la

incertidumbre es cero como se muestra a continuacion:

upl= 0 Pa
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En el célculo de la incertidumbre debida a la resolucion del barémetro se

considera un valor de resolucion de 1, por lo que se obtuvo:

up2=0,3 Pa

La incertidumbre debida a la variacién de la presién atmosférica durante el

proceso de calibracién de instrumentos para entregar volimenes fue:

up3=0Pa

Por dltimo se calcula la incertidumbre combinada debida a la presién barométrica:

up= 0,3 Pa

Resultados de la incertidumbre debida a la temperatura ambiente.

La incertidumbre debida a la calibracion del termémetro es:

utl=0,35C

En la incertidumbre debida a la resolucion del termémetro el cual tiene un valor de

les:

ut2=0,3C

Los resultados obtenidos en la incertidumbre debida a la variacion de la

temperatura durante la calibracion de instrumentos para entregar volimenes se

observan en la siguiente tabla.
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Tabla 44. Incertidumbre debida a la variacién de la temperatura durante la

calibracién de pipeta seroldgica de 10 mL.

Vol ut3
(mL) (T)
1 2,0 E-01
5 6,0 E-01
7 0,0
10 2,0 E-01

Por ultimo se realiz6é el célculo para obtener los resultados de la incertidumbre

combinada debido a la temperatura, los cuales se muestran en la siguiente tabla:

Tabla 45. Incertidumbre combinada debido a la temperatura durante la calibracion

de pipeta serolégica de 10 mL.

Vol ut
(mL) (T)
1 5,0 E-01
5 8,0 E-01
7 5,0 E-01
10 5,0 E-01

A continuaciéon se muestran los resultados de la incertidumbre debida a la

humedad relativa del aire.
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Debido a que no se contaba con el certificado de calibracion del higrometro, la

incertidumbre debida a la calibracién del higrometro no se toma en cuenta.

uh1=0 %

El resultado del célculo de la incertidumbre debida a la resolucion del higrometro

es:

uh2=0,03 %

La incertidumbre debida a la variacion de la humedad relativa durante el proceso

de calibracion de instrumentos para entregar volimenes se muestra en la

siguiente tabla:

Tabla 46. Incertidumbre debida a la variacion de la humedad relativa durante la

calibracién de pipeta seroldgica de 10 mL.

Vol uh3
(mL) (%)
1 4,0 E-02
5 4,0 E-02
7 2,0E-01
10 7,0 E-01
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Tabla 47. Incertidumbre combinada debida a la humedad relativa durante la

calibracién de pipeta serolégica de 10 mL.

Vol uh
(mL) (%)
1 5,0 E-02
5 5,0 E-02
7 2,0 E-01
10 7,0 E-01

La incertidumbre debida a la constante R de los gases ideales es:

Ur = 84 E-7 JemolteK?

El resultado de la incertidumbre debida al ajuste de la ecuacion es:

Uec= (1 E-4)(0,9495) = 9,50 E-5 kgem

A continuacién se muestra la combinacion de los coeficientes de sensibilidad los
cuales fueron calculados con las ecuaciones de las derivadas parciales. En
algunos casos los resultados se muestran en tablas debido a que el calculo
matematico se realizd para los cuatro puntos asignados a lo largo de la escala de
la pipeta seroldgica durante su calibracion. Como se recordara los puntos
seleccionados fueron: 1, 5,7 y 10 mL.

a_T:]_
ot
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OPsv _

= 129,9
oT
o 3,14 e®pa’
op
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— = 2,02e-05 K*
ot

aﬁ: 0,02
oh

Tabla 48. Resultados del coeficiente de sensibilidad para la derivada parcial de la

fraccién molar del vapor de agua con respecto al factor de fugacidad.

Vol OXvV
(mL) of
1 9,5 E-03
5 9,5 E-03
7 9,6 E-03
10 9,7 E-03
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Tabla 49. Resultados del coeficiente de sensibilidad para la derivada parcial de la

fraccién molar del vapor de agua con respecto a la presion atmosférica.

Vol m
(mL) op
(Pa™)
1 -9,5 E-08
-9,5 E-08
-9,6 E-08
10 -9,7 E-08

Tabla 50. Resultados del coeficiente de sensibilidad para la derivada parcial de la

fraccion molar del vapor de agua con respecto a la presion de vapor saturado.

Vol OXv
(mL) oPsv
(Pa™)

4,7 E-06

5 4,7 E-06

4,7 E-06

10 4,7 E-06
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Tabla 51. Resultados del coeficiente de sensibilidad para la derivada parcial del

factor de compresibilidad con respecto a la presion atmosférica.

Vol E
(mL) op
(Pa™)
1 1,1 E-06
1,1 E-06
1,1 E-06
10 1,1 E-06

Tabla 52. Resultados del coeficiente de sensibilidad para la derivada parcial del

factor de compresibilidad con respecto a la temperatura ambiente.

Vol z
(mL) or
(K™Y

1,4 E-06

5 1,4 E-06

1,4 E-06

10 1,4 E-06
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Tabla 53. Resultados del coeficiente de sensibilidad para la derivada parcial del

factor de compresibilidad con respecto a la temperatura del liquido.

Vol oz
(mL) ot
(K"
1 8,9 E-06
8,9 E-06
7 8,9 E-06
10 8,9 E-06

Tabla 54. Resultados del coeficiente de sensibilidad para la derivada parcial del

factor de compresibilidad con respecto a la fraccién molar del vapor de agua.

Vol oz
(mL) OXv
-2,9 E-03
5 -2,9 E-03
7 -2,9 E-03
10 -2,9 E-03
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Tabla 55. Resultados del coeficiente de sensibilidad para la derivada parcial de la

densidad del aire con respecto a la presién atmosférica.

Vol op
(mL) op
(gmL*Pa™®)
1 1,2 E-05
1,2 E-05
1,2 E-05
10 1,2 E-05

Tabla 56. Resultados del coeficiente de sensibilidad para la derivada parcial de la

densidad del aire con respecto al factor de compresibilidad.

Vol op

(mL) oz
(gemLtePa™)

-1,2

5 -1,2

-1,2

10 -1,2
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Tabla 57 Resultados del coeficiente de sensibilidad para la derivada parcial de la

densidad del aire con respecto a la temperatura ambiente.

Vol op
(mL) or
(gemL*ePa™)
1 -4,3 E-03
-4,3 E-03
7 -4,3 E-03
10 -4,3 E-03

Tabla 58. Resultados del coeficiente de sensibilidad para la derivada parcial de la

densidad del aire con respecto a la fraccion molar del vapor de agua.

Vol Op_
(mL) OXv
(gemL™ePa™)
1 -5,0 E-01
5 -5,0 E-01
-5,0 E-01
10 -5,0 E-01

200



Tabla 59. Resultados del coeficiente de sensibilidad para la derivada parcial de la

densidad del aire con respecto a la constante universal de los gases ideales (R)

Vol op
(mL) R
(gemL™eJ emol+K)
1 -1,0 E-01
-1,0 E-01
7 -1,0 E-01
10 -1,0 E-01

A continuacién se muestran los resultados de los coeficientes de sensibilidad para

cada fuente de incertidumbre.

Presion.

En la tabla 60 se observan los resultados de los coeficientes de sensibilidad para

la presién atmosférica (Cp)

Tabla 60. Coeficientes de sensibilidad para la presién atmosférica.

Vol Cp
(mL) (gemLePa™)
1 1,2 E-05
5 1,2 E-05
7 1,2 E-05
10 1,2 E-05
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Temperatura.

En la siguiente tabla se muestran los resultados obtenidos del coeficiente de
sensibilidad de la temperatura ambiente (Ct)

Tabla 61. Coeficiente de sensibilidad de la temperatura ambiente.

Vol Ct

(mL) (T
1 -4,4 E-03
5 -4,4 E-03
7 -4,0 E-03
10 -4,0 E-03

Humedad relativa.

En la siguiente tabla se muestran los resultados del coeficiente de sensibilidad
pata la humedad relativa Ch.

Tabla 62. Coeficiente de sensibilidad para la humedad relativa.

Vol Ch

(mL) (g'mL™)
1 -9,3 E-03
5 -9,3 E-03
7 -9,3 E-03
10 -9,3 E-03
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En la tabla 63 se muestran los resultados del coeficiente de sensibilidad para la

constante universal de los gases ideales.

Tabla 63. Coeficiente de sensibilidad para la constante universal de los gases

ideales.
Vol Cr
(mL) | (gemL*Jemol*K)
1 -1,5 E-01
5 -1,5 E-01
7 -1,5 E-01
10 -1,5 E-01

Para el célculo del coeficiente de sensibilidad del ajuste de la ecuacion se ofrece
como una incertidumbre estandar expresada como incertidumbre relativa, por lo
tanto se obtiene:

Cec =1

Incertidumbre combinada.

En la tabla 64 se observan los resultados de la incertidumbre combinada de la
densidad del aire a los diferentes puntos seleccionados a lo largo de la escala de

la pipeta serolégica.
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Tabla 64. Incertidumbre combinada de la densidad del aire.

Vol Up

(mL) (g-mL™)
1 1,0 E-03
5 1,0 E-03
7 1,0 E-03
10 1,0 E-03

Tabla 65. Incertidumbres expandidas.

En la siguiente tabla se muestra el resultado de las incertidumbres expandidas.

Vol Up

(mL) (g-mL™)
1 4.5 E-06
5 4.5 E-06
7 4,2 E-06
10 4.5 E-06

El resultado final se muestra en la tabla 66, donde se observa el resultado de la
densidad del aire a cada volumen y también se muestra la incertidumbre de cada
medicion.
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Tabla 66. Densidad del aire y su incertidumbre.

Vol Densidad del aire Incertidumbre
(mL) (p) expandida u,
(g-mL™) (g-mL™)
0,001 +4.,5 E-06
5 0,001 +4.,5 E-06
0,001 +4,2 E-06
10 0,001 + 4,5 E-06

6.6 Andlisis de resultados.

Como se puede observar en la tabla 66, la densidad del aire tiene el mismo valor a

los diferentes volimenes seleccionados a lo largo de la escala de la pipeta

serologica lo cual es logico debido a que las condiciones ambientales se

mantuvieron constantes durante la calibracion. La incertidumbre combinada de las

mediciones se encuentra en un intervalo de 4,2 a 4,5 E-6.

Como se recordard existen cinco fuentes de incertidumbre para la densidad del

aire y sélo tres de ellas involucran el dato de incertidumbre debida a la calibracion

del instrumento, por lo que solamente se utilizé el dato de calibracion del

termOmetro de inmersién parcial.

6.7 Conclusiones.

La densidad del aire es de 0,001 g/mL con una incertidumbre de 4,2 E-6 g mL™*
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Anexo 1. Definiciones.

Balanza.

Es aquél instrumento para pesar cuya divisién minima es menor que un gramo. ®

Bascula.
Es aquél instrumento para pesar cuya division minima es igual o mayor que un

gramo. @

Calibracion.
El conjunto de operaciones que tiene por finalidad determinar los errores de un

instrumento para medir y, de ser necesario, otras caracteristicas metrolégicas. *¥

Divisién de verificacion [e].
Valor expresado en unidades de masa, usado para determinar la clase de

exactitud del instrumento y sus errores maximos tolerados. ®

Error (de medicion).
Es el resultado de una medicién menos el valor real del mensurando. No debe

confundirse con error de incertidumbre.

Error M&ximo Tolerado.

Diferencia maxima en mas o en menos, establecida en la reglamentacion o norma
respectiva, entre la indicacion de un instrumento y el correspondiente valor
verdadero, determinado por pesas patrones de referencia, con el instrumento
estando a cero sin carga y en la posicion de referencia.

Los errores maximos tolerables para cargas ascendentes y descendentes se
observan en la tabla 6.
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Excentricidad.

La excentricidad es la caracteristica de un instrumento para dar resultados iguales
o similares de una carga determinada, colocada en diferentes puntos del receptor
de carga y que tome como referencia el centro.

Las indicaciones para las diferentes posiciones de una carga deben permanecer
dentro de los errores maximos tolerables. Se deben usar masas preferentemente
equivalentes a 1/3 a Y2 del alcance méaximo. Las pesas deben ser colocadas
evitando demasiado apilamiento dentro del segmento a ser probado.

La carga debe ser aplicada centralmente si se usa una sola pesa, en el caso de

usar varias pesas, se debe colocar uniformemente sobre el segmento. @

Factor de cobertura.
Es un factor numérico utilizado como un multiplicador de la incertidumbre estandar

combinada para obtener la incertidumbre expandida.

Incertidumbre de una medicion.
Es un pardmetro asociado con el resultado de esa medicion, que caracteriza la

dispersion de los valores que se podrian atribuir razonablemente al mensurando.
@

Incertidumbre estandar combinada.

Es la incertidumbre estandar del resultado de una medicién cuando el resultado se
obtiene de los valores de otras cantidades, y es igual a la raiz cuadrada positiva
de una suma de términos, los cuales son las varianzas o covarianzas de estas
otras cantidades ponderadas de acuerdo a como el resultado de la medicion varia

con cambios en estas cantidades. @
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Incertidumbre expandida.
Es una cantidad que define un intervalo alrededor del resultado de una medicién, y
que se espera abarque una fraccién grande de la distribucion de valores que se

podrian atribuir razonablemente al mensurando. Y

Incertidumbre tipo A.
La incertidumbre de una magnitud de entrada X; obtenida a partir de
observaciones repetidas bajo condiciones de repetibilidad se estima con base en

la dispersién de los datos individuales. ®

Incertidumbre tipo B.

En una evaluacién tipo B de la incertidumbre de una magnitud de entrada se usa
informacion externa u obtenida por experiencia. Las fuentes de informacion
pueden ser: @

Certificados de calibracion.

Manuales del instrumento de medicidn, especificaciones del instrumento.

Normas o literatura.

Valores de mediciones anteriores.

Instrumento para pesar electrénico.
Es aquél que al colocar una carga sobre el receptor ejerce una fuerza sobre un
transductor de esfuerzos o conjunto de ellos que conectado al dispositivo indicador

proporciona lecturas en unidades de masa. ®

Instrumento para pesar mecanico.

Que se define como aquél que al colocar una masa sobre el receptor de carga
ejerce una fuerza sobre una palanca o sistema de palancas o un resorte o
conjunto de resortes que conectado al dispositivo indicador proporciona lecturas

en unidades de masa. ®
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Instrumento para pesar no automatico.

Instrumento que requiere la intervencion de un operador durante el proceso para
pesar, por ejemplo para depositar o remover, del receptor la carga a ser pesada y
obtener el resultado.

El instrumento permite la observacion directa de los resultados de la pesada,

exhibiéndola o imprimiéndola.

Instrumento para pesar o determinar una masa.

Instrumento de medicién que se utiliza para determinar la masa de un cuerpo
usando la accién de la gravedad sobre ese cuerpo.

El instrumento puede usarse también para determinar otras cantidades,

magnitudes parametros o caracteristicas relacionadas con masa.

Instrumentos para pesar de alto alcance de medicion.

Instrumentos para pesar con alcance maximo mayor a 5000 kg®

Instrumentos para pesar de bajo alcance de medicion.

Instrumentos para pesar con alcance maximo igual o menor a 20 kg

Instrumentos para pesar de mediano alcance de medicién.

Instrumentos para pesar con alcance maximo de mas de 20 kg a 5000 kg®

Linealidad. (Exactitud).

La linealidad, nos permite conocer el comportamiento en diez puntos ascendentes
y descendentes en la escala asignada, ademas de que esta prueba permite
obtener la incertidumbre y el error de la medida, al compararlos valores
verdaderos con los de las masas patron. Se utiliza el método de sustitucion de

masas patrén. @
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Magnitud.
Atributo de un fendmeno, cuerpo o sustancia que es susceptible de ser

diferenciado cualitativamente y determinado cuantitativamente. ©

Masa.
Medida de la magnitud base del Sistema Internacional de Unidades (Sl). La unidad

de masa es el kilogramo y su simbolo es kg.

Medicion.

Conjunto de operaciones que tienen por objeto determinar el valor de una
magnitud.®

Mensurando. ®

Cantidad particular sujeta a medicion.

Método de medicidn.
Secuencia légica de operaciones descritas de manera genérica utilizada en la
ejecucion de las mediciones. ©

Patrén.
Medida materializada, aparato de medicién o sistema de medicion destinado a
definir, realizar, conservar o reproducir una unidad, o uno o varios valores

conocidos de una magnitud, para servir de referencia. ©

Pesa.

Medida materializada de una masa, regulada en relacibn a sus caracteristicas
fisicas y metroldgicas: forma, dimensiones, material, calidad de la superficie, valor
nominal y error maximo tolerado, que permite reproducir de una forma constante

una masa de valor conocido. *®
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Pesar.

Determinar el valor de la masa de un cuerpo por efecto gravitacional de la Tierra.
(@]

Procedimiento de medicién.
Conjunto de operaciones descrito especificamente para realizar mediciones

particulares de acuerdo a un método de medicion dado. ©

Repetibilidad.

Aptitud de un instrumento para proporcionar resultados concordantes entre si para
la misma carga depositada varias veces de una manera practicamente idéntica
sobre el receptor de carga bajo condiciones de prueba razonablemente
constantes. La diferencia entre los resultados de varias pesadas de la misma
carga, no debe ser mayor que el valor absoluto del error maximo tolerable del

instrumento para la carga dada. ®

Tiempo de calentamiento.
El tiempo entre el momento en que se suministra energia al instrumento y el

momento en el cual el instrumento es capaz de cumplir con los requisitos.

Trazabilidad.

Propiedad del resultado de una medicién o de un patrén, tal que ésta pueda ser
relacionada con referencias determinadas, generalmente patrones nacionales o
internacionales, por medio de una cadena ininterrumpida (cadena de trazabilidad)

de comparaciones teniendo todas incertidumbres determinadas. ©

Unidad.
Magnitud particular, definida y adoptada por convencién, con la cual se comparan
las otras magnitudes de la misma naturaleza para expresar cuantitativamente su

relacién con esta magnitud. ©
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Anexo 2. Procedimiento para la determinacion experimental de la densidad

de un liquido no volatil

A continuacion se detalla el procedimiento empleado en la determinacion la

densidad del producto Benasep Solucion Esterilizante en Frio a Base de
Glutaraldehido al 8%.

Todo el material que se utilice, debe encontrarse limpio y seco. Antes de
comenzar con la experimentacion, es necesario realizar el procedimiento
descrito en Limpieza del material mostrado en el capitulo I.

Manipular los instrumentos y materiales, utilizando guantes de latex libres
de talco en su interior con el fin de evitar modificaciones en las mediciones.
Seleccionar cuatro diferentes volimenes a lo largo de la escala de la pipeta
seroldgica de 10 mL que se tomaran de la muestra del liquido.

Colocar la balanza en un lugar libre de vibraciones para reducir factores
gue interfieran en el resultado de las mediciones, la balanza debe
encontrarse limpia en su totalidad.

Verificar que la balanza se encuentre nivelada, es decir, que la burbuja de
aire se localice en el centro del indicador como se muestra en la figura 4 del
capitulo Ill. De ser lo contrario, ajustar los pies para la nivelacion ubicados
al respaldo de la balanza.

Encender la balanza y esperar el tiempo de calentamiento indicado por el
proveedor, el cual es de dos horas.

Colocar los instrumentos y materiales cerca de la balanza para mantener un
equilibrio térmico.

Transcurrido el tiempo de calentamiento de la balanza, colocar un vaso de
precipitados limpio y seco, en el centro del platillo de la balanza.

Introducir un tubo de ensayo limpio y seco en el vaso de precipitados y

ajustar a cero la balanza.
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10.Tomar con la pipeta serologica de 10 mL, el volumen seleccionado del
producto comenzando por el valor nominal minimo y realizando una
correcta lectura del instrumento como se muestra en la figura 9 del capitulo
V.

11.Depositar la cantidad de volumen tomado con la pipeta serolégica dentro
del tubo de ensayo procurando que el liquido no salpique ni se derrame
fuera del tubo o del vaso de precipitados.

12. Utilizar la tabla mostrada en el anexo 3 y registrar los datos obtenidos de:
lectura de la balanza en gramos, presion atmosférica, humedad relativa,
temperatura de la pipeta, temperatura del liquido y temperatura ambiente.

13.Retirar el tubo de ensayo con el liquido entregado por la pipeta serolégica
de 10 mL y repetir las indicaciones comenzando en el punto 9 hasta el
punto 12 completando una corrida que constara de cinco mediciones de
masa utilizando la misma cantidad de volumen.

14.Continuar con las determinaciones de los diferentes volimenes
seleccionados en forma ascendente, es decir, tomar el volumen de 5 mL,

continuando con 7 mL y finalizando con 10 mL.
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densidad del liquido no volatil

Anexo 3. Registro de las lecturas en la determinacién experimental de la

Tabla 1
Volumen Volumen Masa de Presion Humedad |Temperatura| Temperatura | Temperatura
tedrico calibrado * | la muestra | atmosférica relativa de la pipeta del liquido ambiente
(mL) (mL) (@) (Pa) (%) (T) (T) ()

* Se refiere al volumen obtenido en la calibracion de instrumentos para entregar

volumenes, indicado en el capitulo IV.
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Anexo 4. Requisitos para termémetros de vastago soélido de uso general
Tabla 2
Alcance Divisién Lineas Espesor Numerado Numerado Longitud Longitud Inmersién total Inmersién parcial Designacion (la
Nominal dela mayores de las fraccionado completo global dela inmersion se
escala acada lineas en cada en cada escala agrega como
(alcance sea apropiado
nominal) por ejemplo
“[75”)
Max Min Error Maximo Error Maximo Temperatura promedio de la
columna liquida emergente
(ts)
T T T mm T T mm+ _ 10 mm T T T
-5 a +50 0,05 5 0,10 5 10 140 70 03 1 20
-1a+51 0,1 0,5 0,10 1 10 460 300 03 1 20 L
-la 0,1 0,5 0,10 1 100 610 500 0,3 1 35 M
+101
-la 0,2 1 0,25 2 100 610 500 0,4 C hasta 100 © 1<C hastal00 T 35 N
+201 0,5 arriba de 100 T 1,5C arriba de 100 T
-30a 1 5 0,20 10 10 155 50 0,5 1 20
+50
-35a 1 5 0,25 10 10 305 200 0,5 1 20 P
+50
-20a 1 5 0,25 10 100 305 200 0,5 1 35 R
+110
-10a+ 1 5 0,10 10 100 155 50 0,5 1 35
110
-20a 1 5 0,20 10 100 305 200 0,5 1 35 S
+150
-10a 1 5 0,20 10 100 405 250 0,5 hasta 100 T 1C hastal00 T 35 T
+260 1 T arriba de 100 T 1,5C arriba de 100 T
-10a 2 10 0,25 20 100 405 250 2T hasta 300 C 2,5C hasta 300 T 50 \%
+400 4% arriba de 300 T 5C arriba de 300 T
-10a 2 10 0,20 20 100 405 250 2T hasta 300 C 2,5C hasta 300 T 75 w
+500 4% arriba de 300 T 5 arriba de 300 T
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Anexo 5. Preparacion del bafio a cero grados Celsius (bafio de hielo) y
procedimiento de calibracién de instrumentos para la determinacién de

temperatura

Para la preparacién del bafio de hielo, se utilizaron hielos formados a base
de agua destilada los cuales se molieron hasta obtener un tamafio pequefio para
permitir que el contacto con los termémetros fuera uniforme. Para comprobar que
el bafio de hielo fue preparado correctamente se colocaron los termémetros en el
centro de un cimulo de cubos de hielo molidos y si los termémetros no se
deslizaban hacia el fondo del recipiente, se demostraba que la preparacion del
bafio habia sido la correcta. La manipulacién de todos los instrumentos se realizé
con guantes de latex libres de talco en su interior para evitar la contaminacion de
los hielos debido a las sales que contiene la piel de las manos asi como
modificaciones en las determinaciones. "

A continuacién se detalla el procedimiento de calibracion de instrumentos para la

determinacion de temperatura.

1. Identificar los termOmetros a calibrar, el termdmetro de referencia y el tipo
de inmersioén correspondiente a cada uno.

2. Seleccionar cinco valores de temperatura a lo largo de la escala de los
termdmetros de inmersion parcial y total. Los valores deben ser los mismos
para cada termdémetro.

Preparar el bafio de hielo como se indico anteriormente.
Encender los bafios térmicos de pozo himedo a las temperaturas de 20,
40, 65 y 80 T, esperar 15 minutos para alcanzar un equilibrio térmico.

5. Colocar los termdémetros a calibrar asi como el termémetro de referencia,
dentro del bafio de pozo humedo que registre la menor temperatura, es
decir, comenzar con el bafio de hielo. De ser necesario sujetar los

termdmetros con pinzas para evitar que caigan de la superficie de trabajo.
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6. Esperar 15 minutos para lograr un equilibrio térmico entre los termémetros y
el bafio de pozo himedo.

7. Registrar la lectura de la temperatura de los termémetros durante cada
minuto en un periodo de 10 minutos. Para que la lectura sea adecuada, la
vista debe ser perpendicular al termémetro a la altura del menisco como se
indica en la figura 9 del capitulo IV y el instrumento debe encontrarse en
posicién vertical.

8. Registrar los datos obtenidos como se muestra en la tabla 3 del anexo 6.

9. Retirar los termémetros del bafio de pozo himedo y esperar el equilibrio
térmico con la temperatura ambiente.

10. Repetir del paso 5 al 9 continuando con el bafio térmico de pozo himedo
en orden ascendente de temperatura.

11.Los termometros deben ser sumergidos segun la clasificacion que le
corresponda.

12.En el caso de no ser posible lo anterior, en los calculos matematicos debera
realizarse la correccion por columna emergente (CE).

13.La medicion de la temperatura de la CE se realiza utilizando un multimetro

o termdmetro alterno.
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Anexo 6. Formato del registro de datos para la calibracién de instrumentos
para la determinacién de temperatura
Tabla 3

t T Inparc T Ceinparc T Intot T Ceintot Tpl n
(min) (T) (T (T (T

© O N| o O] A W N

ey
o

ol Xl

UA

ures

uCE

ucom

Uexp

Donde:

t = Tiempo en minutos.

T Inparc = Temperatura del termémetro de inmersién parcial expresada en C

T Ceinparc = Temperatura de la columna emergente del termémetro de inmersién parcial expresada en T
T Intot = Temperatura del termémetro de inmersion total expresada en C

T Ceintot = Temperatura de la columna emergente del termémetro de inmersion total expresada en C

T pl= Temperatura del termémetro de referencia expresada en T

n = Numero de marcas en la escala que sobresale en la longitud de la columna emergente.

X= Promedio de las lecturas registradas.

s = Desviacion estandar de las mediciones.

UuA= Incertidumbre tipo A.

ures = Incertidumbre de resolucién del termémetro.
UCE= Incertidumbre de la columna emergente.
ucom= Incertidumbre combinada.

Uexp= Incertidumbre expandida.
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Anexo 7. Division de verificacion @

Se utiliza para determinar el escal6n de la verificacién para la balanza analitica

que sera calibrada.

Tabla 4

Tipo de instrumento

Division de verificacion

Graduado, sin dispositivo indicador

auxiliar

e=d

Graduado, con dispositivo indicador

auxiliar

[e] es elegido por el fabricante de
acuerdo con los requisitos indicados
en la NOM-010-SCFI-1994

No graduado

[e] es elegido por el fabricante de
acuerdo con los requisitos indicados
en la NOM-010-SCFI-1994

Ejemplo 1.

Un instrumento con Max 500 kg y d= 200 g tiene n= 2 500 divisiones, por lo que su

exactitud es Clase Media lll

Ejemplo 2.

Un instrumento con Méax 60 000 kg, d=5 g tiene n= 12 000 divisiones y clasificaria

como instrumento como instrumento Clase Fina Il
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Anexo 8. Clasificacién de instrumentos para determinar masa @

La divisién de verificacion, el niumero de divisiones y el alcance minimo con

relacion a la clase de exactitud de un instrumento se establece en la siguiente

tabla.
Tabla 5
Clase de exactitud Division de Numero de divisiones de Alcance
verificacion verificacion minimo Min
_ Méax (limite
e inferior)
Minimo Maximo
Especial @ 0,001g<e 50 000 100 e
Fina C 0,001g<ex< 100 100 000 20e
0,059
0lg<e 5000 100 000 50 e
Media @ 0lg<e<2g 100 10 000 20e
5g<e
Cn > 500 10 000 20e
Ordinaria 5g<e 100 1000 10e
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(Continuacion)

En la siguiente tabla se muestran los EMT para las diferentes clases de

instrumentos, asi como la carga seleccionada.

Tabla 6
Errores Para carga m expresados en divisiones de verificacion (e)
maximos
tolerados en
verificacion
inicial
Clase | Clase Il Clase Il Clase IllI
+05e 0<m<50000 0<m<5000 0<m <500 0<m<50
+1le 50 000< m< 20 000 5 000<m<200 000 500<m<2 000 50 <m<200
+15e 200 000 <m 200 000<m<100 000 | 2 000<m<10 000 | 200<m<1 000
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Anexo 9. Procedimiento para la prueba de excentricidad

A continuacion se detalla el procedimiento para realizar la prueba de

excentricidad.

1. Colocar la balanza en un lugar libre de vibraciones para reducir factores
qgue interfieren en el resultado de las mediciones, la balanza debe
encontrarse limpia en su totalidad.

2. Verificar que la balanza se encuentre nivelada, es decir, que la burbuja de
aire se localice en el centro del indicador como se muestra en la figura 4 del
capitulo Ill. De ser lo contrario, nivelar la balanza ajustando los pies para la
nivelacion ubicados al respaldo de la misma.

3. Encender la balanza y esperar el tiempo de calentamiento indicado por el
proveedor el cual es de 2 horas.

4. Colocar las pesas patron cerca de la balanza para que exista un equilibrio
térmico con el ambiente.

5. Tomar las pesas patron con pinzas, de no tener disponibles las pinzas se
deben de utilizar guantes de latex libres de talco en su interior. Las pesas
patron deben de ser manejadas cuidadosamente y evitar que caigan de la
superficie donde se encuentren.

6. Después de transcurrir el tiempo de calentamiento de la balanza,
determinar el tiempo de estabilizacion colocando la pesa proxima a la
capacidad méaxima de la balanza (la cual es de 610 g) utilizando la pesa de
600 g y la pesa préxima a la capacidad minima de la balanza, en éste caso
se utilizé la pesa de 100 g. El tiempo de estabilizacién corresponde al
mayor entre las dos masas.

7. Antes de iniciar la prueba de excentricidad es necesario registrar los
factores de temperatura ambiente (Tamb), humedad relativa (HR) y presién
atmosférica (Patm). Los factores ambientales se registran en cada

medicion.
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8. Ajustar la balanza a cero y este ajuste no se repite.

9. Registrar la lectura obtenida en la balanza sin carga, a esta lectura se le
llamara lectura de peso muerto

10. Utilizando la pesa patron con un valor nominal de 100 g, se coloca en la
posicién nimero 1 mostrada en la figura 6 y registrar la lectura de la
balanza.

11.Retirar la pesa patron y registrar de nuevo la lectura del peso muerto.

12.Colocar la pesa patrén de 100 g en la posicién nimero 2 como se indica en
la figura 6.

13.Registrar la lectura de la balanza.

14.Retirar la pesa patron y registrar la lectura del peso muerto.

15. Continuar con el procedimiento anterior hasta cubrir todas las posiciones de
la balanza siguiendo la numeracién de las mismas para evitar confusiones
en el momento de realizar los célculos.

16.Repetir el procedimiento completo dos veces mas con la misma pesa
patron, verificando que los lugares donde es colocada la pesa patron,
correspondan a los registrados anteriormente.

17.Registrar los resultados como se muestra en la tabla 7 del anexo 10.

18. Repetir del punto 8 al 15 por triplicado sustituyendo la pesa patrén de 100 g
por la pesa patron de 200 g.
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Anexo 10. Formato del registro de datos para la prueba de excentricidad

Tabla 7
Lectura Masa Ajustes Lm |Diferencias | EMT Tamb HR Pamb
() Li (9) (9) (9) (°C) (%) (Pa)
LiA Dif
A X
L1 z
B X
L2 z
C X
L3 z
D X
L4 z
E X
L5 z
F X
L6.1 z
X

La letra X corresponde al registro de la lectura del peso muerto (lectura sin carga
en la balanza). La letra Z corresponde a la lectura del valor de las pesas patron
utilizadas.

L1y L6.1 son las lecturas tomadas en el centro del platilloo de la balanza.

Ajustes: Es el promedio de las lecturas del peso muerto antes y después de
colocar una carga, menos la lectura de la balanza con una carga.

Lm: Es el promedio de las lecturas L1y L6.1

Diferencias: Es la resta de los ajustes y Lm

Tamb (°C)= Temperatura ambiente medida en grados Celsius.

HR (%)= Humedad relativa expresada en porcentaje.

Pamb (Pa)= Presién ambiente, expresada en Pascales.
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Anexo 11. Procedimiento para la prueba de repetibilidad

Colocar la balanza en un lugar libre de vibraciones para reducir factores
qgue interfieren en el resultado de las mediciones, la balanza debe
encontrarse limpia en su totalidad.

. Verificar que la balanza se encuentre nivelada, es decir, que la burbuja de
aire se localice en el centro del indicador como se muestra en la figura 4.
De ser lo contrario, nivelar la balanza ajustando los pies para la nivelacion
ubicados al respaldo de la misma.

Encender la balanza y esperar el tiempo de calentamiento indicado por el
proveedor el cual es de 2 horas.

Colocar las pesas patrén cerca de la balanza para que exista un equilibrio
térmico.

. Tomar las pesas patrén con pinzas de no tener disponibles las pinzas se
deben de utilizar guantes de latex libres de talco. Las pesas patrén deben
de ser manejadas cuidadosamente y evitar que caigan de la superficie
donde se encuentren.

Registrar los factores de temperatura ambiente (Tamb), humedad relativa
(HR) y presion atmosférica (Patm) antes de iniciar la prueba. Los factores

ambientales se registran en cada medicion.

7. Ajustar la balanza a cero y este ajuste no se repite.

Registrar la lectura obtenida en la balanza sin carga como se muestra en el
anexo 12, a esta lectura se le llamaréa lectura de peso muerto.
. Colocar la pesa patron con un valor nominal de 200 g en el centro del

platillo de la balanza y registrar la lectura de la balanza.

10. Retirar la pesa patron.

11.Repetir del punto 8 al 10 hasta completar el registro de diez lecturas

cuidando que la pesa patrén se coloque siempre en el centro del plato de la
balanza.

12.Repetir los puntos 8 al 10 utilizando la pesa patron con un valor nominal de

600 g.
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Anexo 12. Formato para el registro de datos para la prueba de repetibilidad

Tabla 8.

Lecturas

Masa

(@

Ajustes

()]
LiA

Promedio

(9)
(L)

S, de las

Mediciones

S del

instrumento

EMT

Tamb
(°C)

HR
(%)

Patm
(Pa)

@ o M ol M & O wl O V| W | >

Las letras corresponden al peso muerto registrado en la balanza, los nimeros a las lecturas

registradas en la balanza con la carga asignada.

Ajustes: Es la diferencia entre la lectura de la balanza con carga y el promedio de los pesos

muertos antes y después de la carga.

S, de ajustes: Desviacion tipica de las mediciones.

S del instrumento: Desviacion tipica del instrumento.

EMT= Error Maximo Tolerado.

Tamb (°C) = Temperatura ambiente medida en grados Celsius.

HR (%) = Humedad relativa expresada en porcentaje.

Pamb (Pa) = Presion ambiente, expresada en Pascales.
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Anexo 13. Procedimiento para la prueba de linealidad

A continuacion se detalla el procedimiento llevado a cabo para la realizacion de la

prueba de linealidad.

1. Colocar la balanza en un lugar libre de vibraciones para reducir factores
qgue interfieren en el resultado de las mediciones, la balanza debe
encontrarse limpia en su totalidad.

2. Verificar que la balanza se encuentre nivelada, es decir, que la burbuja de
aire se localice en el centro del indicador como se muestra en la figura 4.
De ser lo contrario, nivelar la balanza ajustando los pies para la nivelacion
ubicados al respaldo de la misma.

3. Encender la balanza y esperar el tiempo de calentamiento indicado por el
proveedor el cual es de 2 horas.

4. Colocar las pesas patron cerca de la balanza para que exista un equilibrio
térmico.

5. Tomar las pesas patrén con pinzas de no tener disponibles las pinzas se
deben de utilizar guantes de latex libres de talco. Las pesas patrén deben
de ser manejadas cuidadosamente y evitar que caigan de la superficie
donde se encuentren.

6. Registrar los factores de temperatura ambiente (Tamb), humedad relativa
(HR) y presion atmosférica (Patm) antes de iniciar la prueba. Los factores
ambientales se registran en cada medicion.

Ajustar la balanza a cero y este ajuste no se repite.

Registrar la lectura obtenida en la balanza sin carga, a esta lectura se le
llamara lectura de peso muerto como se muestra en la tabla 9 del anexo
14.

9. Colocar la pesa patron comenzando con el valor nominal minimo, en el
centro del platillo de la balanza, el cual corresponde a 50 g.

10. Registrar la lectura de la balanza obtenida.
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11.Retirar la pesa patron y registrar la lectura del peso muerto.

12. Colocar la pesa patron con valor nominal de 100 g en el centro del platillo
de la balanza y registrar la lectura obtenida.

13. Retirar la pesa patron y registrar la lectura del peso muerto.

14.Cuando sea necesario, se deben combinar las pesas patrén para obtener el
valor tedrico asignado. A continuacion se describe la forma de obtener el
valor tedrico de 150 g.

15.Colocar las pesas patréon con valores nominales de 100 g y 50 g en el
centro del plato de la balanza y registrar la lectura obtenida.

16. Retirar las pesas patrén y registrar la lectura del peso muerto.

17.Continuar con el procedimiento anterior incrementando el valor de las pesas
patréon en multiplos de 50 hasta terminar con el valor nominal de 600 g a
ésta parte del procedimiento se le llamara lectura de la masa ascendente.

18. Retirar todas las pesas patrén utilizadas para obtener la masa de 600 g y
registrar la lectura del peso muerto.

19. Continuando con el procedimiento, colocar las pesas patron con la carga
maxima seleccionada que corresponde a la masa de 600 g y registrar el
valor obtenido.

20. Retirar las pesas patrén utilizadas y registrar la lectura del peso muerto.

21.Colocar las pesas patréon necesarias para obtener el valor de masa tedrica
de 550 g, tomar la lectura del valor obtenido en la balanza y registrarlo.

22.Repetir el procedimiento anterior disminuyendo el valor de las pesas en
multiplos de 50 hasta terminar la corrida de 50 g, a ésta parte del
procedimiento se le llamaré lectura de la masa descendente.

23.Registrar los resultados como se muestra en la tabla 10 del anexo 15.
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Anexo 14. Formato del registro de los datos para la prueba de linealidad.

Tabla 9.
Lectura Masa Ajustes
S registrada (9)
(9) LiAa
y
LiAd

I N @O of M o M| & O w| O V| @ | >

Las letras corresponden a la lectura del peso muerto (lectura de la balanza
sin carga) y los nimeros corresponden a las lecturas de la balanza con la carga
correspondiente.

Ajustes: Es la diferencia entre la lectura de la balanza con carga y el promedio de

los pesos muertos antes y después de la carga.
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Anexo 15. Formato para el registro de datos en la prueba de linealidad.

Tabla 10

Masa
tedrica

(©)

Masa
ascendente
()

Lia

Masa
descendente
@

Lid

Masa
promedio

©
LiA

Ajustes de las
masas
ascendente
@
LiAa

Ajustes de las
masas
descendentes
@
LiAd

Desviacion
estandar

(S)

uB

urep

ucomb

Uexp

EMT

50

100

150

200

250

300

350

400

450

500

550

600

uA= Incertidumbre tipo A.

uB = Incertidumbre tipo B

urep = Incertidumbre de la prueba de repetibilidad.

ucom= Incertidumbre combinada.

Uexp=

EMT= Error maximo tolerado

Incertidumbre expandida.
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Anexo 16. Propuesta de procedimiento en la calibracién de instrumentos

para entregar vollimenes.

A continuacion se detalla el procedimiento para realizar la calibracion de una

pipeta seroldgica, los datos obtenidos durante el procedimiento también

permitieron determinar la densidad del agua.

9.

Todo el material que se utilice, debe encontrarse limpio y seco realizando el
procedimiento descrito en Limpieza del material indicado en el capitulo I.
Manipular los instrumentos utilizando guantes de latex libres de talco en su
interior para evitar modificaciones en las mediciones.

Seleccionar cuatro diferentes volimenes a lo largo de la escala de la pipeta
para determinar la masa del volumen entregado o la densidad del agua
grado reactivo segin sea el caso. En el presente trabajo fueron
seleccionados los volimenes de 1, 5, 7y 10 mL.

Colocar la balanza en un lugar libre de vibraciones para reducir factores
gue interfieren en el resultado de las mediciones, la balanza debe
encontrarse limpia en su totalidad.

Verificar que la balanza se encuentre nivelada, es decir, que la burbuja de
aire se localice en el centro del indicador como se muestra en la figura 4.
De ser lo contrario, nivelar la balanza ajustando los pies para la nivelacion
ubicados al respaldo de la misma.

Encender la balanza y esperar el tiempo de calentamiento indicado por el
proveedor el cual es de 2 horas.

Mantener los instrumentos y materiales en el mismo lugar donde se
realizaran las mediciones para lograr un equilibrio térmico.

Transcurrido el tiempo de calentamiento, colocar un vaso de precipitados
de 150 mL en el centro del platillo de la balanza.

Colocar un tubo de ensayo limpio y seco dentro del vaso de precipitados.

10. Ajustar a cero la balanza.
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11.Tomar 1 mL del agua grado reactivo con la pipeta seroldgica de 10 mL
realizando una lectura correcta del instrumento como se muestra en la
figura 9 del capitulo IV y depositarlo dentro del tubo de ensayo procurando
que el liquido no salpique ni se derrame fuera del tubo de ensayo o del
vaso de precipitados.

12.Registrar las lecturas de: la masa del liquido, presiéon atmosférica, humedad
relativa, temperatura de la pipeta, temperatura del liquido y temperatura
ambiente, utilizar el formato de registro de datos como se muestra en la
tabla 11 del anexo 17.

13. Retirar el tubo de ensayo con el liquido entregado por la pipeta seroldgica.

14.Repetir los pasos del 9 al 13 hasta completar una corrida que constara de 5
mediciones y continuar con los diferentes volimenes seleccionados en
forma ascendente, es decir, tomar el volumen de 5 mL, continuando con 7

mL y finalizando con el de 10 mL.
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Anexo 17. Formato del registro de datos para la calibracién de instrumentos

para la determinacién de voliumenes

Tabla 11

Volumen
(mL)

Masa | Patm | HR | T pipeta | Tliquido | Tamb Densidad del agua Densidad del aire (g/cm®)
(©) (Pa) | (%) °C) °C) °C) (@mL™) (02)

(0n)

(gmL™)

(K"

N NN NN g gl g g gl R, k| e R e

=
o

ey
o

ey
o

ey
o

=
o

Pamb (Pa) = Presion ambiente, expresada en Pascales.

HR (%) = Humedad relativa expresada en porcentaje.

T pipeta (°C) = Temperatura de la pipeta expresada en grados Celsius.
T liguido (°C) = Temperatura del liquido expresada en grados Celsius.
Tamb (°C) = Temperatura ambiente medida en grados Celsius.

Pa= Densidad del agua expresada en gmL*
a= Densidad del aire expresada en gmL™
8= Densidad de las pesas de la balanza expresada en gmL™

a =Es el coeficiente de expansion ctbica del vidrio de borosilicato expresado en K™
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Anexo 18. Formato para la determinacion de la densidad del agua.

Tabla 12.
Volumen| Masa | Temperatura| Patm HR Temperatura | Ta? | Ta2 | TA?
(mL) promedio ambiente promedio | promedio | del liquido °C) | (°C) | (°C)
(9) promedio (Pa) (%) promedio
() (Ta) (°C)
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Anexo 19. Informe de calibracién de termémetros de liquido en vidrio

Instalaciones donde se realiz6 la calibracion.
Facultad de Quimica UNAM

Domicilio: Ciudad Universitaria. Edificio A planta baja. Laboratorio A-001

Identificacién de los instrumentos

TermOmetro de inmersién parcial.

Marca: Brannan.
Alcance nominal: - 20,0 a 110,0 C
Resolucion: 1 €

Termdmetro de inmersion total.

Marca: Brannan.
Alcance nominal: - 20,0 a 110,0 T
Resoluciéon: 1 €

Condiciones ambientales durante el proceso de calibracion:

Temperatura ambiente: 19,3 + 1,3 E-01 C
Humedad relativa: 60,5 + 2,3 E-01 %

Presion atmosférica: 1015 + 0 Pa

Magnitud evaluada: Temperatura.
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Procedimiento utilizado: Procedimiento de calibracion de instrumentos para la

determinacion de temperatura por comparacion directa utilizado en los laboratorios

de Fisica de la UNAM.

Resumen del procedimiento de calibracién:

El instrumento se coloca en el area donde sera calibrado, para posteriormente

comenzar con los puntos de calibracién de 0, 20, 40, 65y 80 <.

La toma de datos se realiz6 de manera ascendente variando la temperatura con el

tipo de bafio utilizado durante el proceso, durante todo el proceso, se compara con

el termdémetro de referencia.

Termoémetro de referencia.

Termoémetro de inmersién parcial.

Marca: ERTCO

Modelo: A 97-112

Alcance nominal: -1,0 a 201,0 €
Resolucion: 1C

Calibrado por:

Equipos.

Bafio de hielo.
Bafio de temperatura constante.
Marca:

Alcance:
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Resultados de la calibracion.

Tabla 13. Incertidumbres del termémetro de inmersién parcial.

Temperatura Temperatura Diferencia* | Incertidumbre **

tedrica nominal (©) U £0)
(T) (T)
0,0 0,0 0,0 7,0 E-01
20,0 20,0 0,0 7,0 E-01
40,0 40,0 0,0 7,0 E-01
65,0 65,0 0,0 7,0 E-01
80,0 80,0 0,0 7,0 E-01

* Diferencia= Error

** |ncertidumbre de termoémetro de inmersion parcial: 7,0 E-01 con k = 2 el cual

cumple con el error maximo tolerado indicado en la Norma Oficial Mexicana NOM-

011-SCFI-2004

Tabla 14. Incertidumbres del termédmetro de inmersion total.

Temperatura Temperatura Diferencia* | Incertidumbre **

tedrica nominal (T) U+t
(T) (T
0,0 7,0 -7,0 7,0 E-01
20,0 26,0 -6,0 7,0 E-01
40,0 44,0 -4,0 7,0 E-01
65,0 67,0 -2,0 7,1 E-01
80,0 81,0 -1,0 7,1 E-01
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* Diferencia= Error

Incertidumbre de termémetro de inmersién total: 7,0 E-01 con k = 2 el cual no
cumple con el error maximo tolerado indicado en la Norma Oficial Mexicana NOM-
011-SCFI-2004

Praxedis Israel Santamaria Mata

Revis6 y aprobé

Brenda Aranzazu Torres Tovar
Calibro
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Anexo 20. Carta de trazabilidad de temperatura.

Termometro de referencia
Termdmetro de inmersion
parcial.

Marca: ERTCO
Modelo: A 97-112

Alcance nominal: -1,0 a 201,0 °C

Bafio de hielo

Temperatura: 0 T

.

Bafios de temperatura constante
Marca:

Modelo:
Temperaturas: 20, 40,65y 80 C

A

Termoémetro de inmersion parcial

Marca: Brannan.
Alcance nominal: - 20,0 a 110,0 C

Resolucién: 1 T

TermO6metro de inmersion total
Marca: Brannan.
Alcance nominal: - 20,0 a 110,0 C
Resolucion: 1 C
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Anexo 21. Informe de calibracién de instrumentos para determinar masa
Instalaciones donde se realiz6 la calibracion.
Facultad de Quimica. UNAM
Domicilio: Ciudad Universitaria. Edificio A planta baja. Laboratorio A-001

Identificacién del instrumento.

Balanza Analitica.

Clase de Exactitud: Especial 1.
Modelo: EP613C

Marca: Ohaus

Capacidad 610 g

Resolucion; 0,001 g

Escalon de verificacion: 0,001 g

Condiciones ambientales durante el proceso de calibracion.

Prueba de excentricidad.

Temperatura ambiente. 18,1 + 1,1 E-01 C
Humedad relativa: 59,5 + 2,0 E-01 %

Presion atmosférica: 1013 + 0 Pa

Prueba de repetibilidad.
Temperatura ambiente. 20,3 + 1,0 E-01 C
Humedad relativa: 42,0 + 2,0 E-01 %

Presion atmosférica: 1009 + 0 Pa
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Prueba de linealidad.
Temperatura ambiente. 20,7 + 1,1 E-01 C
Humedad relativa: 40,1 + 3,0 E-01 %

Presion atmosférica: 1010 + 2,0 E-01Pa

Magnitud evaluada: Masa.

Procedimiento utilizado: Procedimiento de calibracion de instrumentos para la

determinacion de masa por sustitucion de masas, utilizado en los laboratorios de

Fisica de la UNAM.

Juegos de pesas patron utilizadas.

Juego de pesas patron con valores nominales de 1 mg a 200 g
Piezas en total: 23 piezas

Marca: Toledo

Modelo 15884

Clase E2.

Juego de pesas patron en donde el intervalo de masas fue:
100g-1g

500 mg-5mg

2mg —1 mg.

Clase: E1

Marca: s/m

NUmero de serie 23996

Prueba de excentricidad.

Las pesas patron seleccionadas de la marca Toledo fueron 100 y 200 g.

Las pesas patron seleccionadas con nimero de serie 23996 fueron de 100 g y 50

g.
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Prueba de repetibilidad.

Las pesas patron seleccionadas de la marca Toledo tuvieron un valor nominal de
200y 600 g.

Prueba de linealidad.

Las pesas patron seleccionadas de la marca Toledo fueron:

Dos pesas patron con valor nominal de 100 g

Dos pesas patron con valor nominal de 200 g.

Una pesa patrén seleccionada con nimero de serie 23996 con un valor nominal

de 50 g.

Resultados de la prueba de excentricidad.

Tabla 15. Resultados de la prueba de excentricidad utilizando la pesa patrén con

valor nominal de 100 g.

Lecturas Masa Ajustes Lm* Diferencias Valor del EMT
(9) (9) (9) (9) EMT
Li LiA Dif (9)
A 0
1 99,999 99,999 99,999 0,0 le Cumple
B 0
2 99,999 99,999 0,0 Cumple
C 0
3 99,999 99,999 0,0 Cumple
D 0
4 99,999 99,999 0,0 Cumple
E 0
5 100,000 | 100,000 0,001 Cumple
F 0
1 99,999 99,999 0,0 Cumple
A 0,001
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* Lm= promedio de la lectura del centro.

Los resultados de la prueba de excentricidad cumplen con el error maximo
tolerado indicado en la Norma Oficial Mexicana NOM-010-SCFI-1994.

Tabla 16. Resultados de la prueba de excentricidad utilizando la pesa patrén con

un valor nominal de 200 g.

Lecturas Masa Ajustes Lm* Diferencia Valor del EMT
(9 ) 9 (9 EMT
Li LiA Dif (9)
A 0
1 199,998 199,998 | 199,998 0,0 le Cumple
B 0
2 199,997 199,9975 - 0,0005 Cumple
C -0,001
3 199,997 199,998 0,0 Cumple
D -0,001
4 199,997 199,998 0,0 Cumple
E -0,001
5 199,997 199,998 0,0 Cumple
F -0,001
1 199,997 199,998 0,0 Cumple
A -0,001

* Lm= promedio de la lectura del centro.

Los resultados de la prueba de excentricidad cumplen con el error méaximo
tolerado indicado en la Norma Oficial Mexicana NOM-010-SCFI-1994.
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Diagrama de posiciones durante la prueba de excentricidad.

Resultados de la prueba de repetibilidad.

Tabla 17. Resultados de la prueba de repetibilidad utilizando la pesa patrén con

valor nominal de 200 g.

Lecturas Masa Ajustes Promedio S, de los S del EMT #=
(9) (9) (9) ajustes * instrumento** | (+1le)
LiA (L)
A 0,000
1 199,999 | 199,999 199,999 3,3E-4 4,4 E-4 Cumple
B 0,000
2 199,998 | 199,999
C -0,001
3 199,997 | 199,999
D -0,002
4 199,997 | 199,999
E -0,002
5 199,997 | 199,999
F -0,002
6 199,997 | 199,999
G -0,002
7 199,997 | 200,000
H -0,003
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Continuacion.

8 199,996 | 199,999
I -0,002

9 199,997 | 199,999
J -0,002

10 199,996 | 199,999
K -0,003

* S| =desviacion estandar de los ajustes.

** S= desviacion estandar del instrumento.

*** E| error maximo tolerado (EMT) tiene un valor de 1,5 e y la palabra “cumple”
indica que la desviacion estandar del instrumento cumple con el error maximo
tolerado indicado en la Norma Oficial Mexicana NOM-010-SCFI-1994.

Tabla 18. Resultados de la prueba de repetibilidad utilizando la pesa patrén con

valor nominal de 600 g.

Lecturas Masa Ajustes Promedio S, de S del EMT ***
(9) (9) (9) ajustes * instrumento (£ 1,5e)
LiA (L)
A 0,000
1 599,997 | 599,997 599,997 0 2,8 E-4 Cumple
B 0,000
2 599,997 | 599,997
C 0,000
3 599,997 | 599,997
D 0,000
4 599,997 | 599,997
E 0,000
5 599,997 | 599,997
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Continuacion.

F 0,000

6 599,997 | 599,997
G 0,000

7 599,997 | 599,997
H 0,000

8 599,997 | 599,997

I 0,000

9 599,997 | 599,997
J 0,000
10 599,997 | 599,997
K 0,000

* S| =desviacion estandar de los ajustes.

** S= desviacion estandar del instrumento.

*** E| error maximo tolerado (EMT) tiene un valor de 1,5 e y la palabra “cumple”

indica que la desviacion estandar del instrumento cumple con el error maximo
tolerado indicado en la Norma Oficial Mexicana NOM-010-SCFI-1994.

En la siguiente tabla se muestra la incertidumbre de repetibilidad (urep) del

instrumento.

Tabla 19. Incertidumbre de la prueba de repetibilidad.

Masa Masa urep*
tedrica nominal (+g)
@ @
200 199,999 1,4 E-04
600 599,997 9,3 E-05
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* Los valores de las incertidumbres calculadas durante la prueba de repetibilidad

cumplen con el error maximo tolerado indicado en la Norma Oficial Mexicana

NOM-010-SCFI-1994.

Resultados de la prueba de linealidad.

Tabla 20. Incertidumbre de la balanza.

Masa tedrica (g) Masa nominal (g) U+g*
50 50,0 2,8 E-04
100 100,0 1,0 E-03
150 149,999 6,0 E-03
200 199,998 3,0 E-04
250 249,999 5,8 E-04
300 299,998 3,0 E-04
350 349,997 3,0 E-04
400 399,997 3,1 E-04
450 449,997 5,9 E-04
500 499,997 5,9 E-04
550 549,997 3,2 E-04
600 599,996 5,9 E-04

* La incertidumbre de la balanza tiene un valor de 1,0 E-03 con k =2

Praxedis Israel Santamaria Mata

Revis6 y aprobo

Brenda Aranzazu Torres Tovar
Calibro
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Anexo 22. Carta de trazabilidad de masa

CENAM

Patrones nacionales de masa

A 4 A 4

D O o mm«< O X»” T

INSCO de México S.A de C.V. NIST
Juego de pesas patron. Juego de pesas patrén.
Clase E1. Clase E1
Certificado de calibracion: CNM-CC-730-143 Informe de calibracion: 822/272103-05

o >» 4 Cc O >» T

O

. Juego de pesas patron.
Juego de pesas patron.

. 100g-1g
Valores nominales: 1 mg a 200 g
. . 500 mg — 5 mg

Piezas en total: 23 piezas

2mg -1 mg.
Marca: Toledo

Clase E1
Modelo 15884

Marca: s/m

Clase E2.
Numero de serie 23996

. 1
Incertidumbres + — EMT k=2: 1
3 Incertidumbres + — EMT k=2:

3

100 g + 0,53 mg

100 g + 0,036 mg
2009 + 0,10 mg

50 g + 0,022 mg

A

Balanza analitica
Clase de Exactitud: Especial 1.

Modelo: EP613C
Marca: Ohaus
Capacidad 610 g
Resolucién: 0,001 g

Escalon de verificacion: 0,001 g
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Anexo 23. Informe de calibracién de instrumentos para entregar volimenes
Instalaciones donde se realiz6 la calibracion.

Facultad de Quimica. UNAM

Domicilio: Ciudad Universitaria. Edificio A planta baja. Laboratorio A-001

Identificacién del instrumento.

Pipeta Seroldgica

Material: Borosilicato.
Alcance nominal: de 0,5 a 10mL
Resoluciéon: 0,1 mL

Marca: Pyrex.

Condiciones ambientales durante el proceso de calibracion.

Temperatura ambiente. 18,0 + 4,3 E-01 C
Humedad relativa: 60,5 + 2,3 E-01 %

Presion atmosférica: 1008 + 0 Pa

Magnitud evaluada: Volumen.

Procedimiento utilizado: Procedimiento de calibracion para entregar voliumenes,

utilizado en los laboratorios de Fisica de la UNAM.

Resumen del procedimiento de calibracion.

El instrumento se coloca en el area donde sera calibrado, para posteriormente
comenzar con los puntos de calibracion de 0, 5, 7 y 10 mL a lo largo de la escala.
La toma de datos se realiz6 de manera ascendente variando la cantidad de liquido

tomada con el instrumento.
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Instrumentos y materiales.

Agua destilada grado reactivo.

Balanza analitica.

Clase de Exactitud: Especial 1.
Modelo: EP613C

Marca: Ohaus

Capacidad 610 g

Resolucion: 0,001 g

Escaldn de verificacion: 0,001 g
Incertidumbre: 1,0 E-03 gconk =2

Termometro de inmersion parcial.
Marca: Brannan.

Alcance nominal: - 20,0 a 110,0 C
Resolucién: 1 €

Incertidumbre: 7 E-01 € con k=2
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Resultados de la calibracion.

Tabla 21. Incertidumbres de los volumenes entregados por la pipeta seroldgica de

10 mL.
Volumen tedrico Volumen Uvr2o *
(mL) calibrado VRZO (mL)

(mL)
1 1,0 2,0 E-02
5 4.9 3,0 E-02
6,9 3,0 E-02
10 9,8 1,0 E-02

* Incertidumbre de pipeta serolégica de 10 mL: 1,0 E-02 mL con k=2

Praxedis Israel Santamaria Mata

Revis6 y aprobo6

Brenda Aranzazu Torres Tovar
Calibro
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Anexo 24. Trazabilidad de volumen

CENAM
Patrones nacionales de masa

.

INSCO de México S.Ade C.V.
Juego de pesas patrén.
Clase E1.
Certificado de calibracion: CNM-CC-730-143

A

Juego de pesas patron.

Valores nominales: 1 mg a 200 g
Piezas en total: 23 piezas
Marca: Toledo

Modelo 15884

Clase E2.

Incertidumbres + 1 EMT k=2:

3
100 g + 0,53 mg
200 g + 0,10 mg

Termoémetro de referencia
Termometro de inmersion parcial.
Marca: ERTCO
Modelo: A 97-112

Alcance nominal: -1,0 a 201,0 °C

Bafio de hielo
Temperatura: 0 T
Bafios de temperatura constante
Marca:
Modelo:

Temperaturas: 20, 40,65y 80 T

NIST
Juego de pesas patrén.
Clase E1
Informe de calibracion: 822/272103-05

A

Juego de pesas patron.
100g-1g

500 mg -5 mg

2mg — 1 mg.

Clase E1

Marca: s/m

Numero de serie 23996
X 1
Incertidumbres + — EMT k=2:
3

100 g + 0,036 mg
50 g + 0,022 mg

Balanza analitica
Clase de Exactitud: Especial 1.

Modelo: EP613C

Marca: Ohaus

Capacidad 610 g

Resolucién: 0,001 g

Escalén de verificacién: 0,001 g
Incertidumbre: 1,4 E-04

A 4

v

Termometro de inmersion parcial.
Marca: Brannan.
Alcance nominal: - 20,0 a110,0 T
Resolucién: 1 T
Incertidumbre: 7,0 E-01




- -

m = =Z m

(Continuacion)

Densidad del agua grado reactivo:
0,999 g/ mL
Incertidumbre: 4,6 E-05

A

Pipeta Serolégica
Material: Borosilicato.
Alcance nominal: de 0,5 a 10mL
Resolucién: 0,1 mL
Marca: Pyrex.
Incertidumbre: 1,0 E-02 mL
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