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Introduccion

1. INTRODUCCION
1.1. Introduccion.

La medida de la presion juega un importante papel en la vida, especialmente en el mundo
industrial. Desde la Revolucién Industrial con la aparicion de las maquinas de vapor se necesitd
medir presién. En la actualidad podemos encontrar procesos en los que es necesario realizar
medidas de presion en la mayoria de los diferentes tipos de industrias como: nuclear, energia,

gas, quimica, bioldgica, farmacéutica, aerospacial, defensa, etc.
1.1.1. Presion.

Existen diferentes definiciones de la presidn pero es sin lugar a dudas la definicion mecanica,

la que nos facilita la idea mas sencilla de qué es la presion.

La definicion mecanica de la presion es la fuerza ejercida por unidad de superficie.
F
A

p= (1,1)

Otras definiciones pueden ser la termodinamica donde la presién es trabajo por unidad de

volumen.

P=—= (1,2)

O la de la teoria cinética molecular en la que la presidn se define como el cociente entre la

energia cinética y la unidad de volumen.

2k,E,
3V

pP= (1,3)

Por ultimo la definicion hidrostatica donde la variacién de presién entre dos puntos es

directamente proporcional a la diferencia de altura, la gravedad local y la densidad del liquido.

Ap=Ahpg (1,4)
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1.1.2. Unidad de presion.

Segun el Real Decreto 1317/1989, de 27 de Octubre, por el que se establecen las Unidades

Legales de Medida, la unidad de presién y de tensién es el pascal (Pa).

Un pascal es la presiéon uniforme que, actuando sobre una superficie plana de 1 metro
cuadrado, ejerce perpendicularmente a esta superficie una fuerza total de 1 newton. Este
nombre especial fue adoptado por la 142 Conferencia General de Pesas y Medidas (CGPM) en

1971 para la unidad del SI newton por metro cuadrado.

Es también la tensiéon uniforme que, actuando sobre una superficie de 1 metro cuadrado,

ejerce sobre esta superficie una fuerza total de 1 newton.

kg1,
1Pa= N _ % _ ke (1,5)

Im? Im® B Imls?

Los multiplos aceptados, mas comunmente usados, y su relacién con el pascal son:

1Pa=10°hPa=10°kPa=10°MPa

Unidades basicas SI Unidades derivadas Sl

kg
Masa

IN=1kg -m-s2

m » m2 N newton
Longitud Area Fuerza
S » m-s2

Pa pascal

Tiempo Aceleracion ., .,
Presién, Tension

Figura (1, 1). La unidad de presion: pascal.

Se considera el bar como un multiplo autorizado especial del Sistema Internacional, con
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nombre especial, (1 bar = 10° Pa).

También se autoriza el uso del milimetro de mercurio (mm Hg) para la medida de la presiéon

sanguinea y de otros fluidos corporales, (1 mm Hg = 133,322 Pa).

Ademads de las unidades legales de medida establecidas por Real Decreto, existen otras
unidades, que aunque deben desaparecer, todavia estan presentes en muchos equipos

instalados en la industria, estas unidades y su relacién con la unidad del Sl es la siguiente:
kgf/cm?: 1 kgf/cm? = 98 066,5 Pa
1 atm: 1 atm =101 325 Pa
m H,0 (a 4 °C): 1 m H,0 (a 4 °C) = 9 806,65 Pa
1Torr=133,322 Pa
1 psi: 1 psi =6 894,757 Pa
1.1.3. Regiones de medida de la presién.

La presion se mide usando varios puntos de referencia como valor de cero por lo que da

lugar a diferentes tipos de presion en funcién del origen tomado: (Figura (1,2)).

e Presidn absoluta cuando se toma como presidn cero la ausencia total de moléculas,

es una referencia fija e inequivoca.
e Presidn relativa cuando se toma como cero de referencia la presidon atmosférica.

e Presion diferencial cuando se toma como cero de referencia otro distinto a los

anteriores.

Dentro de la presién absoluta se pueden destacar dos regiones: la regién de vacio
comprendida entre el cero absoluto y la presion atmosférica y la regidon barométrica que es la

banda de presidn en la que oscila el valor de la presién atmosférica.
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La presién atmosférica se define como la presidn ejercida por la capa de aire que rodea la
tierra bajo la accion de la gravedad. Varia en funcidon de la altitud, latitud y condiciones

meteoroldgicas. Se encuentra dentro de la medida de las presiones absolutas.

Las presiones relativas pueden ser positivas o negativas. A la presion relativa positiva se le
conoce normalmente por presidn manomeétrica, a la presidn relativa negativa se le conoce
como presidn vacuométrica o depresion. La presidn absoluta es igual a la presidn relativa mads

la presidn atmosférica.

PRESION RELATIVA
POSITIVA 0 PRESION
MANOMETRICA

| PRESION ABSOLUTA

~ 105000 Pa [—q[-"="1}-~"1
Presién 1 4 3
atmosférica >

_ |

| REGION DE VACIO

PRESION RELATIVA
NEGATIVA o PRESION
VACUOMETRICA

Figura (1, 2). Regiones y modos de medida de la presion.

1.2. Estado del arte.

Durante las dos ultimas décadas el Centro Espafiol de Metrologia (CEM) ha estado
desarrollado su laboratorio de presion, con el fin de asegurar la medida de la presién de los

laboratorios e industrias nacionales.

Los inicios del laboratorio datan de 1989. Tras un estudio inicial, se establecié un plan de

trabajo que permitiria al laboratorio cubrir en unos pocos afios la mayor parte del intervalo de
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medida de presidn. Para ello, se irian cubriendo los diferentes modos de medida de la presidn

segun las necesidades de los laboratorios e industrias espafiolas:
e Presiones relativas.
e Presiones absolutas.
e Medida en la region de vacio.

Desde 1989 a 1995 el laboratorio se dedicé al estudio de las diferentes técnicas de
calibracién para la medida de presion relativa, utilizando como fluido de transmisién un gas o
un liquido. Durante este periodo se adquirieron siete balanzas de pesos muertos, veinticinco
conjuntos pistén cilindro, un multiplicador de presién, asi como diversos juegos de masas y

medios auxiliares para la medida de las condiciones ambientales, entre otros.

Todos estos equipos permitieron cubrir un amplio rango en la medida de presidn, con
incertidumbres de medidas bajas. Utilizando como fluido transmisor un gas se cubria el rango
de presion desde 3 x 10* Pa a 5 x 10’ Pa y utilizando un liquido se cubrian presiones desde 4 x

10° Paa 1 x 10° Pa.

Desde 1995 a 1997, los esfuerzos se centraron principalmente en la medida de las presiones
absolutas, utilizando como fluido de transmisidn un gas. Se estudiaron las distintas técnicas de
trabajo y los distintos patrones existentes. Durante este periodo se adquirieron dos balanzas de
pesos muertos, cuatro conjuntos pistdon cilindro y diferentes patrones de menor nivel. Asi el
laboratorio podia medir presiones absolutas desde 3,5 x 10° Pa a 7 x 10° Pa. Ademads, el
intervalo de medida de presiones relativas en medio gas se vio ampliado desde 3,5 x 10° Pa a 3

x 10 Pa, al funcionar estas balanzas tanto en modo relativo como absoluto.

Desde 1997 a 2000 el laboratorio se dedicé al estudio de los diferentes patrones y las
diferentes técnicas de calibracién para la medida dentro de la region de vacio, y mas

concretamente en vacio medio y alto vacio.

Durante este periodo se decidid disefar y fabricar un sistema de orificio conocido y flujo

controlado, conocido como Sistema de Expansién Dinamica (SED), asi mismo se adquirieron
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diversos tipos de medidores: capacitivos (CDG), de rotor giratorio (SRG) y de ionizacién (IG). De

esta manera se extendia el intervalo de medida desde 1 x 10™ Pa a 3,5 x 10° Pa.

Se adquirié también una balanza de pesos muertos que permitia extender el intervalo de

medida de presiones relativas en medio gas desde 20 Pa a 3,5 x 10° Pa.

Con esta estructura y gracias a los buenos resultados en las comparaciones

interlaboratorios* a nivel internacional:

e Se definieron los patrones nacionales de presion publicados en la Orden Ministerial

de 28 de diciembre de 1999, [1, 1].

e Se solicitaron las primeras capacidades de medida y calibracion (CMC’s)?,
(presentadas en la Tabla (1, 1)), que fueron aprobadas en el afio 2000. Dichas CMC'’s,
aun siendo buenas, estaban un poco por debajo de las de los principales laboratorios

nacionales de presion.

Tabla (1, 1). Capacidades de Medida y calibracion del CEM en el aiio 2000.

Servicio d did
erwcm. € me \dao Intervalo de medida Incertidumbre expandida (k = 2)
calibracion
. , Valor Valor . .
Equipo Método .. . Unidad Modo Valor Unidad
minimo | maximo
Medidorde | Comparacion | | j5e | g, 142 Pa  |absoluto| 9,5x10%p+2x10° Pa
vacio directa
Medidorde | Comparacion | o 102 [g33,101|  pa  |absoluto| 9,4x 10%p + 1.4x 10° Pa
vacio directa
Medidorde | Comparacion | ¢ 253, 15115574101 | pa  |absoluto| 6x10% +4,4x10* Pa
vacio directa
Medidorde | Comparacion |, 5 j51f 1,902 Pa  |absoluto| 3,8x10%p +6,8x 10> Pa
vacio directa
Medld?r de Com.parauon 1x10° 3,5x 10° Pa absoluto 5 Pa
vacio directa
Balanza de Gas,
., Flotacién 3,5x 10° 1,7 x 10° Pa absoluto 3x 1O'Sp Pa
presidn .
directa
Balanza de Gas,
., Flotacién 1,7 x 10° 7x10° Pa absoluto 2,2 X 10'5p Pa
presion .
directa

! Los informes de resultados de las comparaciones estan disponibles a través de la pagina web del BIPM:
http://kcdb.bipm.org/appendixB/KCDB ApB search.asp

? Las capacidades de medida y calibracién (CMC’s) de los institutos de medida y calibracion esta disponibles a
través de la base de datos del BIPM, qué es publica a través de su pagina web: http://kcdb.bipm.org/appendixC/
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Servicio de medida o

Intervalo de medida

Incertidumbre expandida (k = 2)

calibracion
} Val Val . .
Equipo Método la.or ’a .or Unidad Modo Valor Unidad
minimo maximo
Balanza de Gas,
-, Flotacién 7x10° 7 x 10° Pa absoluto 2,7x10%p Pa
presidon .
directa
Balanza de Gas,
. Flotacion 2x10" 3,5x 10° Pa relativo 2 X 10'4p Pa
presion .
directa
Balanza de Gas,
. Flotacion 3,5x 10° 5x 10° Pa relativo 3x 10'5p Pa
presion .
directa
Balanza de Gas,
- Flotacién 5x 10" 1x10° Pa relativo 1,2x 10'5p Pa
presion .
directa
Balanza de Gas,
-, Flotacién 1x10° 2x10° Pa relativo 9x10°p Pa
presidon .
directa
Balanza de Gas,
-, Flotacion 2x10° 2x10 Pa relativo 2x10%p Pa
presion .
directa
Balanza de Gas,
. Flotacién 2x10 4x10’ Pa relativo 3x 10'5p Pa
presion .
directa
Balanza de Aceite,
- Flotacién 2x10° 5x 10° Pa relativo 2 X 1O'Sp Pa
presion .
directa
Balanza de Aceite,
-, Flotacién 5x10° 5x 10 Pa relativo 1,2x10%p Pa
presidon .
directa
Balanza de Aceite,
. Flotacion 5x 10’ 1x10° Pa relativo 1,3x 10'5p Pa
presion .
directa
Balanza de Aceite,
. Flotacién 1x10° 2x10° Pa relativo 3x 10'5p Pa
presion .
directa
Balanza de Aceite,
- Flotacién 2x10° 5x 10° Pa relativo 6,2 x 10'5p Pa
presion .
directa
Aceite
Multipli ! -
utip |cf‘;|’c|or Flotacién 5x10° 1x10° Pa relativo 9,7x10°p Pa
de presion .
directa

A nivel nacional se realizaron varias comparaciones nacionales con el propdsito de asegurar

la calidad de las calibraciones de presidn en nuestro pais. Ver Tabla (1, 2).
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Tabla (1, 2). Comparaciones nacionales de presion hasta el afio 2000.

Presion relativa | Presidn relativa | Presion absoluta Presion Vacio
neumatica hidraulica diferencial
neumatica
1996 PNCI96-2,5-5B PNCI96-2,5-5A
(0,2 a2) MPa (10 a 70) MPa
Mandmetro Mandmetro
13 participantes | 12 participantes
1997 PNCI97-2,5-5
(20 a 200) kPa
Mandmetro
10 participantes
1999 CEM-99-2,5-5A
(200 a 2000) kPa,
P.= vacio,
atmosféricay 5
kPa
Transmisor
11 participantes
2000 CEM-00-2,5
(0,1 21000) Pa
Pirani

9 Participantes

Comparaciones que han seguido creciendo en nimero seglin demuestra la Tabla (1, 3).>

Tabla (1, 3). Comparaciones nacionales de presion periodo 2003 a 2009.

Ao Presion relativa | Presion relativa | Presion absoluta Presion Vacio
neumatica hidraulica diferencial
neumatica
2003 CEM-03-2,5B CEM-03-2,5A
(-0,09 a 6,9) MPa (5a120) MPa
Mandmetro Mandmetro
26 participantes | 26 participantes
2004 CEM-04-2,5
(100 a 2600) hPa
Mandémetro
20 participantes
2005 CEM-05-2,5A CEM-05-2,5B
(5a280) MPa (0,1 21000) Pa
Mandmetro CDG

20 participantes

5 participantes

* Un andlisis de dichas comparaciones fue presentado en el 42 Congreso Espafiol de Metrologia,[1, 2].
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Aiio Presion relativa | Presion relativa | Presidn absoluta Presion Vacio
neumatica hidraulica diferencial
neumatica
2006 CEM-06-2,5B CEM-06-2,5A
(50 a 1000) Pa (200 a 2000) kPa,
Mandmetro PL= atmosférica,
10 participantes 5 kPay 10 kPa
Transmisor
16 participantes
2007 CEM-07-2,5B CEM-07-2,5A
(-0,09 a 6,9) MPa (1a76) MPa.
Mandémetro Mandémetros
24 participantes | 24 participantes
CEM-07-2,5C
(-20 a 140) MPa.
Balanza de
presion
4 participantes
2008 CEM-08-2,5A CEM-08-2,5C
(0,6 a 7) MPa. (100 a 2600) hPa
Balanza de Mandmetro
presion 20 participantes
4 participantes
CEM-08-2,5B
(0,2 a 4) MPa.
Mandmetros
17 participantes
CEM-08-2,5D
(5a35) MPa.
Transductor
15 participantes
2009 CEM-09-2,5A CEM-09-2,5B
(202 270) MPa (0,1 a 1000) Pa
Manodmetro CDG
6 participantes 6 participantes

Pero el CEM no tenia trazabilidad directa a patrones nacionales propios, ya que la base de su
cadena de trazabilidad estaba cimentada en otros institutos nacionales de metrologia (NMl’s), e
incluso en algln rango no tenia patrones primarios, como es el caso de vacio medio y grueso

donde solo se disponia de patrones secundarios del tipo CDG.

La Figura (1, 3) representa el primer esquema de trazabilidad del CEM, donde se aprecia
claramente la trazabilidad a otros institutos nacionales y la falta de patrones primarios en

algunos rangos.
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[10tPa | |10¢Pa | [102Pa |[10°Pa |

o . . :5
) Ultra alto y Vacio medio bresic 2
8 alto vacio y grueso eslon &
<

Sistema de . o

s expansion Medidores Balanzas de presién K]
5 dinamico capacitivos con conjuntos %_
J istén- cilindro =

c SED cDG's p g
=

Comparaciones internacionales

Figura (1, 3). Primer esquema de diseminacion de la unidad de presién en el CEM.

1.3. Justificacion de la necesidad.

Por lo expuesto en 1.2, se decidid avanzar hacia un nuevo esquema de trazabilidad, ver
Figura (1, 4), que dotard al laboratorio de presién del CEM de trazabilidad propia®. Para ello era

necesario desarrollar los patrones primarios que se exponen en esta tesis.

Por ese motivo en el afno 2000 se empezd a desarrollar una columna de mercurio que
permitiera dar trazabilidad a la magnitud presion directamente desde los laboratorios
nacionales de masa y longitud del Centro Espainol de Metrologia. Dicha columna estuvo en

funcionamiento a principios de 2010.

Por otro lado en el afio 2005 se comenzod el proyecto de disefio y construcciéon de un sistema

de expansion estatico desde 10 Pa a 1000 Pa (SEE). Este sistema estuvo operativo en 2009.

Ambos desarrollos contaron con el apoyo institucional de las entidades encargadas de

gestionar la investigacion en Espana, a través de los proyectos:

e Plan Nacional de I+D+1 (2000-2003). “Desarrollo del patrén primario de presion como

futuro patrén nacional”.

* El nuevo esquema de trazabilidad del laboratorio de presién fue presentado en el 42 Congreso Espafiol de
metrologia, [1, 3].
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e FIT-020100-2002-48. “Patron de presion absoluta: manobarometro de mercurio de

altura por interferometria ldser”.

e DPI2005-09281-C02-00/01 “Disefio y desarrollo de un sistema de expansion estdtico

como patrdn nacional en la regién de vacio de 10* Pa a 1 000 Pa”.
Lo cual avala la importancia de los mismos.

La columna de mercurio y el sistema de expansion estatico son desarrollados

respectivamente en los capitulos 3 y 5, respectivamente, de esta tesis.

En esta tesis se presenta el desarrollo de un nuevo patréon nacional de presidn sobre la base
de nuevos patrones primarios y un nuevo esquema de trazabilidad. Desde el viejo esquema,
Figura (1, 3), con trazabilidad externa en su origen a laboratorios nacionales de otros paises, al
nuevo, con trazabilidad directa principalmente a los laboratorios de masa y longitud, ha habido
un largo camino de desarrollo, que ha finalizado con la puesta en marcha de un

Manobarémetro de Mercurio por interferometria laser y un Sistema de Expansién Estatico.

Ademas el laboratorio de longitud también ha mejorado sus capacidades en la medida
dimensional de diametros lo cual supone una doble via de calibracién de los conjuntos pistones
cilindro base de la diseminacion de la unidad. En resumen, la incorporacién de los nuevos
patrones permite definir un nuevo esquema de trazabilidad en el laboratorio de presién, Figura
(1, 4), dotandole de independencia a nivel internacional. Este nuevo esquema permitira una

nueva definicion del Patréon Nacional de Presion.

Por ultimo, el hecho, de que uno de los objetivos del mapa de ruta de presion de EURAMET,
Figura (1, 5), sea el desarrollo de las medidas de ultra alto vacio, avala la necesidad de
desarrollar un sistema de trazabilidad directa desde las magnitudes fundamentales a los

patrones primarios de vacio.
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Figura (1, 4). Nuevo esquema de diseminacidon de la unidad de presion.
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Figura (1, 5). Mapa de ruta de EURAMET para la magnitud presion.
1.4. Objetivos.

A modo de resumen los objetivos de esta tesis doctoral son:

e Disefiar, construir y poner en funcionamiento el patrén primario “Manobarémetro

de Mercurio por interferometria laser”, en adelante Columna de Hg.

e Disefiar, construir y poner en funcionamiento el patrén primario “Sistema de

expansion estatico” (SEE).

e Diseminar la magnitud de presion desde la Columna de Hg, a los patrones de vacio,
utilizando nuevas técnicas, como es el uso de balanzas de presion, en lugar de

técnicas gravimétricas o patrones secundarios.
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e Determinar las incertidumbres de medida utilizando, no solo el método de
propagacion de incertidumbres definido en la GUM [1, 4], sino también el método de

Monte Carlo definido en su suplemento 1, [1, 5].

1.5. Estructura de la memoria.

Este documento se ha estructurado en siete capitulos:

El Capitulo 1 hace una introduccién de la magnitud presién explicando el estado actual del

arte y los objetivos especificos de estd tesis doctoral.

El Capitulo 2 detalla la historia de la ciencia ligada a la magnitud presion, los diferentes

instrumentos de medida de presidon y las formas mas comunes de diseminar la unidad.

El Capitulo 3 desarrolla la columna de mercurio desde su disefio y construccion a su puesta
en funcionamiento, pasando por la estimacién de incertidumbres tanto por el método de

propagacion como por el de Monte Carlo.

El Capitulo 4 trata sobre la diseminacion de la unidad de presion desde la Columna de
mercurio a las balanzas de presion. Ademds, en este capitulo se comparan los valores obtenidos
en la calibracion de los conjuntos pistdn — cilindro de las balanzas de presién con los valores

histdricos.

El Capitulo 5, por un lado desarrolla el Sistema de expansion estatica y por otro la
diseminacion de la unidad desde las Balanzas de presion al propio sistema. Ademas incluye la

validacion de los resultados.

En el Capitulo 6 se encuentran las conclusiones y algunas ideas sobre vias de posibles

desarrollos futuros.

Por ultimo el Capitulo 7 es un Anexo que incluye listados de Figuras, Graficas y Tablas.

Los Capitulos del 1 al 6 incluyen apartados con simbolos y referencias.
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1.6. Simbolos
A Area.
Ec Energia cinética.
F Fuerza.
g Aceleracién de la gravedad.
h Altura.
kg Constante de Boltzmann.
p Presion.
v Volumen.
w Trabajo.
Yo Densidad.

1.7. Referencias

[1, 1] Orden de 28 de diciembre de 1999 por la que se declaran los patrones nacionales
de las unidades derivadas de angulo plano, densidad de sdlidos, fuerza, presién y volumen (BOE

num. 10, de 13 de enero de 2000)

[1, 2] Piedra D., Medina N., Ruiz S., “Comparaciones nacionales de presidon. Un modelo a

seguir”, 42 Congreso espafiol de metrologia, 2009.

[1, 3] F.A. Pérez, N. Medina, S. Ruiz, “Nuevo esquema de trazabilidad del laboratorio

de presion del CEM”, 42 Congreso espaiol de metrologia, 2009.

[1, 4] Guia para la expresion de la incertidumbre de medida, version espafiola, 32 Ed.,

2008, publicada por el CEM.

17



Introduccion

[1, 5] Evaluation of measurement data — Supplement 1 to the “Guide to the expression
of uncertainty in measurement”- Propagation of distributions using a Monte Carlo method,

OIML G 1-101 (2007).

18



La diseminacion de la magnitud Presion

LA DISEMINACION DE LA MAGNITUD PRESION
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2. LA DISEMINACION DE LA MAGNITUD PRESION

2.1. La historia de la ciencia ligada a la presion.

Los primeros registros relacionados con la presion y el vacio datan del filosofo griego
Democritus (460 a.c. a 375 a.c.) que asumio que el mundo podia estar compuesto de pequenas
particulas indivisibles a las que llamoé atomos (del griego, indivisibles). Entre los atomos
Democritus presuponia un espacio vacio (una clase de microvacio) a través del cual los atomos
se movian de acuerdo a las leyes generales de la mecanica. Variaciones en la forma, orientacién
y orden de los atomos podrian causar variaciones de los objetos macroscépicos. Reconocer que
este filésofo, Democritus, junto con su profesor Leucippus (Figura (2, 1)) pueden ser
considerados como los inventores del concepto de vacio. Para ellos el espacio vacio fue la
precondicion para la variedad de nuestro mundo, ya que esto permitia que los atomos se
movieran y ordenaran libremente. Nuestro punto de vista de la fisica se corresponde con una
idea muy cercana a la de Democritus. Sin embargo su filosofia no dominé el camino del

pensamiento hasta el siglo XVI [2, 1], [2, 2].

i

TR

T

PEMOCRLT

&

Figura (2, 1). Democritus (derecha) y Leucippus (izquierda).

Fue el filésofo Aristételes (384 a.c. a 322 a.c.) quien impuso sus pensamientos desde la edad
media hasta el principio de los tiempos modernos. En su libro Physica [2, 3], alrededor del 330

a.c., Aristoteles negd la existencia de un espacio vacio. Donde no hay nada no se puede definir
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el espacio. Por esta razon el espacio vacio no puede existir en la naturaleza. De acuerdo con su
filosofia la naturaleza estaba formada por cuatro elementos: tierra, fuego, agua y aire. El mas
ligero de estos cuatro elementos, el fuego, se dirige hacia arriba, el mas pesado, la tierra, hacia
abajo. Adicionalmente, la naturaleza podria prohibir el vacio ya que nada que no suba o baje
puede ser definido. Alrededor del 1300 los escolasticos medievales empezaron a hablar del
“horror vacui” como el miedo de la naturaleza al vacio. La naturaleza aborreceria el vacio y

dondequiera que pudiera aparecer el vacio la naturaleza lo llenaria inmediatamente.

Fue Arquimedes (287 a.c. a 212 a.c.), considerado como el cientifico y matematico mas
importante de la edad antigua, quién con sus trabajos sobre estatica, hidrostatica y densidad
establecié de alguna manera las primeras nociones cientificas de presion, [2, 4]. Se cree que
descubrid el principio de la hidrostatica cuando estaba bafidandose y pensando en un problema
que le habia propuesto el rey Hierdn de Siracusa sobre la determinacién de la pureza del oro de

una corona, Figura (2, 2).

ARCHIMEDES oo erfinber [tharyffiinmiacr veralochm
T wnd Byervech s Birchy asfiflup dea T0ai i

Figura (2, 2). Grabado de Arquimedes.

Pero tuvieron que pasar muchos afios, hasta que alrededor de 1600, la posibilidad o
imposibilidad de evacuar un volumen sin ninguna materia empezd a ser muy discutida dentro
de la comunidad cientifica italiana y posteriormente también en la francesa y alemana. Esto

ocurria a la vez que los primeros cientificos eran quemados en la hoguera (Bruno en 1600).
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En 1613, Galileo Galilei media en Florencia el peso y la densidad del aire. Determinando el
peso de un frasco de cristal conteniendo aire comprimido, aire a presion atmosférica y agua. El
valor que determiné para la densidad del aire a presién atmosférica fue de 2,2 g/l (el valor real
es de 1,2 g/l). Esto fue un gran paso, el aire podia ser considerado ahora una sustancia con
peso. Por consiguiente, se podia asumir que el aire de alguna forma podria extraerse de un

volumen.

En 1630, Galileo discutia por carta con el cientifico genovés Baliani el sistema de suministro
de agua de Génova. Galileo argumentaba que durante mucho tiempo el habia sido consciente
de que la méaxima altura de agua en una tuberia vertical llena de agua producida por una
bomba de succién era de aproximadamente 10,3 m. Valian replicaba que el pensaba que esto

era debido a la presion atmosférica que lo limitaba.

Lo anterior condujo a Gasparo Berti en 1640 y a Evangelista Torricelli, discipulo de Galileo,
en 1644 a la realizacién de lo que comiUnmente se conoce como el experimento de Torricelli, el
cual es uno de los experimentos claves de las ciencias naturales. Torricelli lleno un tubo de
cristal de aproximadamente 1 m de longitud con mercurio. El lado abierto estaba sellado con la
yema del dedo. Este lado fue sumergido en un depdsito de mercurio y la yema del dedo quitada
de manera que el tubo dentro del depdsito estuviera en libre contacto con el mercurio. La
columna de mercurio en el tubo descendia hasta una altura de 76 cm desde la superficie del

depdsito, [2, 5].

El experimento demostrd que el espacio que queda en el tubo sobre el mercurio después de
que el tubo fuera volteado estaba sometido a vacio. El nivel de mercurio era independiente del
volumen sobre él, y podria llenarse completamente de agua admitida desde abajo. Este fue el
primer intento satisfactorio de producir vacio y subsecuentemente convencer a la comunidad
cientifica. El intento anterior de Berti usando agua fue menos satisfactorio. También fue la
primera realizacion, donde la presion se define como la altura “4” de un liquido de densidad

conocida “py,” sometido a la aceleracion de la gravedad local “g;” por la ley fisica “p = prQih”.

Ademads, Torricelli realizd otro experimento menos conocido que el primero, pero sin duda

alguna tan interesante como este. Torricelli colocé mercurio en la cubeta hasta una cierta
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altura y a continuacion, agua y repitidé el experimento anterior, al introducir el tubo en el
mercurio el resultado fue el mismo, pero al levantar suavemente el tubo y llegar su borde al
nivel del agua, todo el mercurio cayd repentinamente en la cubeta y el tubo se llend
completamente de agua. Lo que le permitié proclamar que la fuerza que impedia que el
mercurio o el aire se cayeran provenia de fuera del tubo. La Figura (2, 3) muestra algunos de los

experimentos de Torricelli.

En 1646, el matematico francés Pierre Petit informd a Blaise Pascal, sobre el experimento de
Torricelli. Pascal repitié el experimento y ademas utilizé otro tipo de liquidos. Encontré que la
altura maxima alcanzada era inversamente proporcional a la densidad del liquido usado. Pascal
conocié al filésofo igualmente famoso Descartes y durante una discusion en 1647 desarrollaron

la idea de medir la presion del aire utilizando un tubo de Torricelli.

Figura (2, 3). Experimentos de Torricheli.

Pascal escribid una carta a su cunado Périer y le pidié que realizara el experimento en el Puy-
de-Dome, una montaifia muy escarpada cercana a la casa de Périer. Périer estuvo de acuerdo y
el 19 de septiembre de 1648 [2, 6], escalo el Puy-de-Déme (1500 m) acompafiado de varios

hombres como testigos de los resultados, que era practica comun en aquellos tiempos. Ellos
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registraron la altura de la columna de mercurio a varias altitudes. Desde la base a la cima de la
montafia, la diferencia de la altura de la columna de mercurio fue de casi 8 cm y Pascal estaba

muy complacido: se habia realizado la primera medida satisfactoria de la presion.

Sin embargo Torricelli nunca disfrutd del triunfo del experimento basado en su invencién.

Habia muerto un afio antes.

Pascal ademas establecié que un cambio de presién aplicado a un fluido en reposo dentro de
un recipiente se transmite sin alteracién a través de todo el fluido, es igual en todas las
direcciones y actua mediante fuerzas perpendiculares a las paredes que lo contienen. Conocido
como el principio de Pascal, fundamenta el funcionamiento de maquinas como la prensa, el

gato, el freno, el ascensor y la grua, generalmente clasificadas como mdaquinas hidraulicas.

A pesar de esto, la discusidn entre los plenistas (ningun vacio es posible en la naturaleza) y
los vacuistas (el vacio es posible) continud. Uno de los lideres vacuistas fue Otto von Guericke,
burgomaestre de Magdeburg en Alemania desde 1645 a 1676. El fue el primer cientifico aleman
que dio una prioridad clara a los experimentos por encima de las consideraciones meramente
intelectuales al intentar resolver los problemas sobre la naturaleza. Alrededor de 1650,
Guericke intenté producir vacio en un barril de madera lleno de agua bombeando el agua al
exterior con una bomba usada por la brigada antiincendios de Magdeburg. Aunque se sellé
especialmente el barril el experimento falld. El aire penetrd en el espacio vacio sobre el agua a
través de la madera, desarrollando un ruido vibrante. Consecuentemente, Guericke ordend
construir una gran esfera de cobre, pero cuando se bombeo el aire al exterior la esfera se
comprimio repentinamente. Guericke correctamente reconocié a la presion atmosférica como
la causa e imputd la debilidad de la esfera a la perdida de esfericidad. El problema fue
solucionado construyendo una forma esférica mas precisa y de mayor espesor. Después de
evacuar la esfera y dejarla sin tocar varios dias, Guericke encontrd que el aire estaba entrando
en la esfera, principalmente a través del piston de la bomba y el sello de las valvulas. Para
impedir esto, construyd una nueva bomba donde estas partes estaban selladas por agua, una
idea todavia usada en las bombas de vacio actuales pero en lugar de agua con aceite. La tercera

version de Guericke fue una bomba de aire, la cual bombeaba aire directamente fuera de la
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vasija. Estas bombas fueron capaces de producir vacio en volumenes mds grande que los tubos

de Torricelli.

La palabra bomba es todavia usada para las bombas de vacio, aunque hay actualmente
compresores de gas rarificado. Esto es debido a que el origen de las bombas es la bomba de

agua usada por la brigada antifuego de Magdeburg.

Guericke fue también un promotor exitoso de su propio conocimiento y experimentos, lo
cual uso para captar la atencion con propodsitos politicos. En 1654, el realizé varios
experimentos espectaculares para la German Reichstag en Regensburg. Su experimento mas

famoso demostrando la nueva técnica de vacio fue mostrado en Magdeburg en 1657, [2, 7].

Guernicke utilizé dos hemisferios con un didametro de 40 cm, conocidos como los hemisferios
de Magdeburg. Uno de los hemisferios tenia una valvula de evacuacién, y entre los hemisferios,
Guernicke colocd un anillo de piel empapado con cera y trementina como sello. Equipos de
ocho caballos en cada lado apenas pudieron separar los dos hemisferios después de que el

volumen encerrado habia sido evacuado, Figura (2, 4).

'-.h-"l.i v

Figura (2, 4). Esferas de Magdeburg.

Noticias del experimento de Guericker se extendieron a lo largo de toda Europa y su bomba
de aire se consideré como uno de los mejores inventos técnicos del siglo XVII junto con el

telescopio, el microscopio y el reloj de péndulo.
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La nueva tecnologia de vacio alcanzd algunos experimentos interesantes. Muchos de ellos
fueron realizados por Guericke y Schott en Alemania, por Huygens en Holanda y por Boyle y

Hooke en Inglaterra.

Fue Robert Boyle (1627 a 1691) el fundador de la British Royal Society, quién mediante una
bomba mejorada construida junto con Hooke, Figura (2, 5), realizé algunos experimentos que le
llevaron en 1662 a enunciar en su libro “New Experiments physico-mechanical, touching the
spring of the air, and its effects. - A Defence of the Doctrine touching the Spring and Weight of
the Air” su famosa ley fisica: “El producto de la presion de un gas por el volumen que ocupa es

constante”.

Figura (2, 5). Bomba de aire de Robert Boyle.

En 1733, Stephan Hales (1677 a 1761), que habia determinado la existencia de algo llamado
presion sanguinea, hizo el primer medidor de presién arterial para caballos lo cual fue una

importante contribucion a la ciencia médica, Figura (2, 6).
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Figura (2, 6). Medida de la presion sanguinea de un caballo por Stephan Hales.

Era una época de experimentos continuos:

e Guericke mostré que una campana localizada en una cdmara de vacio no se oia; sin
embargo una fuerza magnética no era influenciada por el vacio. En lugar de metal, a
menudo usaba vasijas de cristal en orden de hacer el proceso de vacio visible. Por
esto, el usaba frascos de cristal de farmacia. Estos fueron llamados recipientes, una
palabra usada hoy para vasijas de vacio. Guericke puso una vela en una vasija de
cristal y encontré que la vela se extinguia tan lentamente como la evacuacién se
producia. Guericke puso, incluso, pescado en tarros de cristal medio llenos con agua.
Después de evacuar el aire sobre y del agua, la mayoria de los pescados se inflaban y

morian.

e Huygens suspendidé un trozo de mantequilla en el centro de un frasco de vacio v,
después de la evacuacion, el colocd una cubierta metalica caliente sobre el frasco. A
pesar del calor del frasco, la mantequilla no se fundid. Animales en el interior de

camaras de vacio morian de forma cruel.

Las sociedades nobles de los siglos XVII y XVIII disfrutaban viendo experimentos de esa clase
para su entretenimiento. Pero también se realizaron experimentos mas cientificos. Huygens
verificd que la caida libre de una pluma en un tubo de vacio era exactamente igual a la de un
trozo de plomo. Mientras Amontons, en Francia, demostré en 1699 que la ley de Boyle

dependia de la temperatura.
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Durante los experimentos para construir bombas, se puso de manifiesto la importancia de la
cuidadosa limpieza de los materiales y se dieron cuenta que la calidad podia haber sido
mejorada. La ingenieria mejoré con Hooke, Haukshee (1670 a 1713) y otros que les siguieron.
Un poco después, el inglés H. A. Fleuss desarrollé una bomba de piston que el llamo Geryk en
honor a Otto von Guericke. Sin embargo no fue hasta 1855, cuando se pudo producir un vacio
significativamente mejor usando una bomba disefiada por Geissler en Alemania. Sprengel
mejoré esta bomba en 1865 y 1873, usando el principio de Torricelli. Alrededor de seis horas de
bombeo se requirié para evacuar un volumen de 6 | desde 13 Pa a 0,0027 Pa. Con estas
bombas, se empezaba a alcanzar el régimen de alto vacio. En 1879, Edison las usé para evacuar

la primera lampara incandescente.

Los primeros cientificos que produjeron vacio todavia no tenian una idea clara de la
definicidon del vacio. No tenian ni idea de que el aire podria estar constituido por atomos y
moléculas que son quitadas parcialmente cuando se produce vacio. Hasta 1874, el tubo de
Torricelli fue el Unico instrumento disponible para medir vacio y limitado aproximadamente a
67 Pa. La idea del vacio todavia era como en la filosofia aristotélica, pero no se aceptaba como
una magnitud medible. Sin embargo, fue la teoria cinética de los gases de Clausing, Maxwell y
Boltzmann y algunas invenciones como la del mandmetro por MclLeod (1874) las que
demostraron que el vacio era verdaderamente una magnitud fisica medible. EI medidor de
MCleod [2, 8], Figura (2, 7), todavia en uso aunque en pocos laboratorios, se basa en la ley de
Boyle. Su funcionamiento es sencillo, toma una muestra del gas que se quiere medir y se
comprime por captura y llenado con mercurio. La presion en el volumen pequefio en el que se
ha capturado el gas se mide con un mandmetro y conociendo la relacion de compresion se

determina la presidn de la muestra inicial.

29



La diseminacion de la magnitud Presion

Figura (2, 7). Medidor del tipo McLeod.

También se dio otros usos de la presion, como el intento de Huygens, en 1673, de construir
un motor de combustién interna usando la diferencia de presidn entre la atmdsfera y el vacio
para levantar masas pesadas; o el de Thomas Newcomen en el siglo XVIIl. El motor de
Newcomen fue ampliamente usado en Inglaterra para bombear agua desde las profundidades
de las minas, agua de uso doméstico y de suministro para los molinos de agua industrial en

tiempos de sequia.

Otro desarrollo excitante en la historia de la tecnologia de vacio tuvo lugar cuando se
construyeron las vias férreas atmosféricas en Inglaterra a mediados del siglo XIX. Como las
locomotoras de vapor en ese momento eran bastante inestables, sucias, ruidosas, pesadas, y
no eran capaces de enfrentar las pendientes empinadas, un grupo de ingenieros imaginativos
concibié un plan para construir trenes limpios, silenciosos y ligeros manejados por la fuerza
entre la atmdsfera y el vacio en la superficie de un piston localizado entre los railes. En 1846,
Brunel construyd una linea continua de un tubo de hierro fundido colocada centralmente entre
los railes. La diferencia entre la presién atmdsfera aplicada a la parte trasera de un piston fijado
en el interior de un tubo y el vacio en aplicado en su superficie delantera consiguid propulsarle.
Grandes bombas estacionarias localizadas aproximadamente cada cinco kildmetros de via
generaban el vacio. La parte inferior del primer coche ferrocarril se conectdé a un marco que
formaba el lado trasero del piston. A lo largo de la parte superior del tubo habia una hendidura
cerrada por una valvula longitudinal hermética, consistente en un ala flexible de cuero continuo

reforzada con un marco de hierro.
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Estos trenes alcanzaron una velocidad media de 106 km/h durante 6 km lo cual era
impresionante para esos tiempos. Sin embargo los railes atmosféricos no perduraron. Los
accidentes al principio, la falta de mando por el ingeniero de a bordo, y la ineficacia de la
valvula longitudinal (por ejemplo, las ratas comian a través del cuero que la sella), entre otras

razones, contribuyd a su desaparicion.

Los mayores avances en fisica durante la segunda mitad del siglo XIX son impensables sin la
ayuda de la tecnologia de vacio. Haukshee ya descubrid las descargas de gas a principio del siglo
XVIII. El progreso significativo, sin embargo, sélo fue posible después de la invencidon por
Geissler de la bomba en 1855. Tres anos después, Pliicker publicé la primera de sus
investigaciones cldsicas sobre la accién del imdn sobre la descarga eléctrica en los gases
enrarecidos. En 1860, Hittorf descubrié que los rayos producidos por un catodo producian una
sombra muy marcada si un objeto se pone entre el catodo y un vaso. Algunos cientificos
continuaron desarrollando los rayos catddicos, lo que permitio el descubrimiento del electrén

como un componente de los rayos catédicos por J. Thomson en 1898.

En 1895, Rontgen informd que cuando una descarga se bombea a una presién inferior a 1
Pa, se produce una radiacion altamente penetrante capaz de atravesar el aire, la carne e incluso

finas laminas de metal, los llamo rayos-X.

En 1887, Hertz descubrid el efecto fotoeléctrico en condiciones de vacio. En 1890, Ramsay y
Rayleigh descubrieron los gases nobles. Todos estos experimentos ayudaron a entender la
naturaleza del vacio: la rarificacion creciente de dtomos y moléculas de gas. En ese tiempo se

empez6 a clarificar que cualquier materia estaba compuesta de atomos.

En 1909, Knudsen publicd una extensa investigacion sobre el flujo de gases a través de tubos
largos y estrechos. El dividié el flujo en tres regimenes: el régimen molecular a muy bajas
presiones, donde las particulas estan tan diluidas que no hay iteracion entre ellas y solo
interaccionan con las paredes que las rodean; el régimen viscoso a altas presiones, donde el
movimiento de las particulas estd principalmente influenciado por las colisiones mutuas y un
régimen intermedio. Esta publicacion puede ser considerada como el principio de la fisica del

vacio.
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Para su experimento, Knudsen utilizé la bomba Ilamada de Gaede (ver Figura (2, 8)), un
profesor de la universidad de Freiburg en Alemania, que fue el inventor de bombas mas
importante desde Guericke. La bomba de Gaede fue una bomba rotatoria de mercurio, en la
que el tubo de Torricelli estaba colocado de tal forma que permitia el bombeo continuo por la
accién rotatoria. La bomba era accionada por un motor eléctrico. Su velocidad de bombeo era
diez veces mayor que la bomba tipo Sprengel y producia valores de vacio inferiores a 1 mPa. Sin
embargo requeria de una bomba adicional colocada en serie ya que su capacidad para

comprimir un gas era solo de 1/100 veces la presion atmosférica.

Figura (2, 8). Bomba de Gaede rotatoria de mercurio.

La bomba de paletas corredizas rotatoria fue desarrollada entre 1904 y 1910, basada en una
idea del aristécrata Prince Rupprecht, de 1657. Gaede optimizé estas bombas en 1935

inventando el “gas ballast”, que permitia bombear también gases condensables.

Gaede estudié cuidadosamente el trabajo de Knudsen y en una reunidon de la German

Physical Society en 1912 introdujo su primera bomba difusora, Figura (2, 9).
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Figura (2, 9). Bomba de Gaede de Difusion.

Por otro lado desde 1810 a 1890 Parrot, Galy-Cazalat, Desgoffe, Amagat, Rucholz, entre
otros hicieron la primera realizacion, donde la presién se define como la fuerza “F” por unidad
de superficie “A” o definicion mecanica de la presion, por la ley fisica “p = F/A". Eran las
primeras realizaciones de balanzas de presién. Este tipo de instrumento y su historia se trata en

profundidad en el capitulo 4.
2.2. Materializacidn.

La magnitud presién se mide en un amplio rango: en aplicaciones industriales desde 107 Pa a
10° Pa y en aplicaciones cientificas desde 10™ Pa (limites de rayos X v fisica de superficies) a
10" Pa (presién interna estimada en el centro de algin planeta solar) lo que supone 16 y 22
ordenes de magnitud respectivamente. En este amplio rango de medida se deben utilizar
distintos tipos de patrones primarios y secundarios que responden a diferentes principios
fisicos y leyes. Ademads de los diferentes tipos de patrones necesarios por rango, también hay
que tener en cuenta el modo de operacidn (presidn absoluta, relativa o diferencial), el medio
de transmision de la presién (gas, liquido o sélido) y el tiempo de aplicacion de la misma

(presiones estdticas o dindmicas)

Por todos estos motivos existen diferentes tipos de patrones e instrumentos para la medida
de la presiéon. La Figura (2, 10) muestra una representacion grafica de los diferentes tipos de

patrones existentes.
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En la actualidad, el rango mas amplio de medida de un laboratorio de metrologia es

aproximadamente de 10°® Pa a 2,6 GPa.

Vacu6émetros Mandémetros

Columnas de
liquido
| | |

Balanzas de presién
neuméaticas

1 1
Balanzas de
presion
hidraulicas

I
10° 10® 107 10° 10® 10* 10% 102 10! 10° 10' 10 10° 104 105 10° 107 10° 10° 10%

[pa |
P2 |

Presion relativa/

| Presion relativa
absoluta

Rango de presidn (Pa)

Figura (2, 10). Instrumentos de medida de presidon (orientativo).

2.2.1. Columnas de liquido.

Uno de los primeros métodos para medir la presidén son las columnas de
liquido, Figura (2, 11). Hay muchos diseifios dependiendo de si la presidn a
medir es relativa, absoluta o diferencial y el rango de medida. La columna de )
liquido basica, de la que derivan todas las demas por simplificacion es el tubo

en U, formado por dos columnas unidas en su parte inferior.

Su principio de medida se basa en la presién hidrostatica producida en el

interior de un liquido. La diferencia de presidon entre dos puntos que se  Figura(2,11).

. . . Columna de
encuentran a diferente altura es directamente proporcional al producto de la
liquido
diferencia de altura por la densidad y por la gravedad, (2,1).
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Ap=p,—p =Ahpg (2,1)

siendo p; la presion en la columna 1, p; la presion en la columna 2, p es la densidad del liquido
en la columna, g es la gravedad local y 4h es la diferencia en altura entre el nivel del liquido en
la columna 2 y el nivel del liquido en la columna 1. Si una de las columnas estd sometida a

presion cero (vacio) la columna mide presion absoluta.

Las columnas de liquido suelen utilizar como fluido mercurio, agua o aceite, dependiendo del
uso que se vaya a dar a la misma. Para usos barométricos siempre se usa mercurio ya que su
densidad es 13 veces mayor que la del agua o el aceite, con lo que se requiere una columna de
menor longitud que si se utilizara otro liquido, por el contrario se pierde resolucién en la
medida de la presion. Para la medida de presiones relativas de bajo valor o presiones

diferenciales se suele usar como fluido agua o aceite.

2.2.1.1. Barédmetros de mercurio primarios.

Son columnas de mercurio disefiadas y construidas con sistemas de control de Ia
temperatura del mercurio y métodos interferométricos, ultrasénicos, capacitivos, inductivos...,
para medir la diferencia de altura del fluido. Son construidas como patrones primarios de
medida de presion con trazabilidad directa a las magnitudes fundamentales de masa, longitud y
tiempo, y utilizados por los laboratorios nacionales como origen de la cadena de trazabilidad y
de la diseminacion de la unidad. El uso de dichos instrumentos es complejo y en la actualidad es

el instrumento mas sofisticado y caro para la mediada de la presién. (ver Figura (2, 12)).

Figura (2, 12).Boceto de una columna de mercurio primaria
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Existen otras columnas de mercurio de funcionamiento barométrico mas sencillas.

2.2.1.2. Baréometros de mercurio tipo Fortin y tipo Kew.

Miden la presidon atmosférica dentro del rango de la regién r

barométrica. La medida de la longitud de la columna de mercurio se nE "
hace utilizando un nonius y la punta de una aguja para enrasar el cero
del mercurio en una cisterna. Normalmente el enrase del mercurio con
la punta de la aguja se hace utilizando un tornillo que desplaza la L -
- . ALY
posiciéon del depésito, Figura (2, 13). | 1
N
La diferencia entre el barémetro tipo Fortin y el tipo Kew es que en el I
L]
segundo el depdsito es fijo y no se compensa en la medida de la altura Figura (2, 13).
de la columna la variacion de la altura del mercurio en el depdsito. Barémetro Fortin.

2.2.2. Balanzas de presion.

La balanza de presion es el patron primario para la medida de la presion que cubre el rango
mas amplio de medida. Existen balanzas comerciales que cubren el rango desde 1 Pa a 500 MPa
con incertidumbres relativas, para k =2°, que varian desde aproximadamente 10 x P hasta 10
x P dependiendo del rango. Es el equipo mas exacto para la medida de la presion que existe,
dentro de su rango, si se exceptlan las columnas de liquido de los laboratorios nacionales y

sirven para diseminar la unidad de presion.

| ———» FPiston
Cilindra

Ilasas —

Campana  ———— |

\\_. Sistema de generacion

de lapresidn.
Figura (2, 14). Esquema de una balanza de presion

5 . . . . .

Todas las incertidumbres de este documento se expresan para un intervalo de confianza de aproximadamente el
95 %, lo que para una distribucién normal se corresponde con k = 2, siguiendo la recomendacién dada por la Guia
de expresion de incertidumbres de medida, [2, 9].
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Una balanza de presidn consta, generalmente, en un pistén vertical que gira libremente en el
interior de un cilindro. Los dos elementos de buena calidad mecanica, definen una superficie
llamada “drea efectiva”. La presién a medir se aplica a la base del pistén, creando una fuerza
vertical hacia arriba. Esta fuerza se equilibra por la fuerza, de sentido inverso, debida a las
masas sometidas a la gravedad local y situadas en la parte superior del pistdn. El piston forma

parte de la carga, Figura (2, 14).
La balanza de presién responde a la definicidn mecanica de la presion, de forma general el
valor de la presidn se obtiene de:

(2,2)

_F
P=

Este instrumento se trata con profundidad en el capitulo 4.
2.2.3. Manémetros, vacuémetros y manovacuémetros.

Estan constituidos por un elemento eldstico que se
deforma cuando se le somete a una variacién de
presion. La deformacién es amplificada y transmitida
a un elemento indicador, normalmente una aguja
sobre una escala. Los principales tipos de elementos
eldsticos son el tubo bourdon, el elemento en espiral,
la membrana y la capsula o fuelle. Se caracterizan por
su clase de exactitud, que es el maximo error que

puede tener el mandmetro en tanto por ciento del

fondo de escala del instrumento.

Figura (2, 15). Manémetro analégico.

Las clases estdan normalizadas y existen mandémetros de clase 0,1 hasta clase 4. Son
relativamente econémicos y robustos, por lo que estdan muy extendidos en la industria,

Figura (2, 15).
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La diferencia entre un mandmetro, un vacuémetro y un manovacudémetro es que aunque
los tres son medidores de presidn relativa, el mandmetro mide presién relativa positiva o
manomeétrica, el vacudmetro mide presion relativa negativa o vacuométrica y el

manovacuémetro mide presion relativa positiva y negativa o manovacuométrica.

Tanto los mandmetros, como los vacudmetros y manovacudmetros se pueden clasificar en
analégicos vy digitales. La principal diferencia entre un mandmetro, vacudémetro o
manovacuémetro analégico y uno digital es que en el analégico un elemento mecdnico
transmite, a través de un sistema de amplificacion mecanico, a una aguja la deformacion
producida en él por una variacién de presién, mientras en el digital un transductor de presion
emite una seial eléctrica de salida en funcion de la presidn, que generalmente se transforma a

una senal digital que se muestra en un indicador.

Los mandmetros analdgicos mds comunes, normalizados por la norma UNE-EN 837, tienen
rangos de medida comprendidos entre 0 MPa y 160 MPa, existiendo mandmetros no

normalizados con el limite de medida superior mayor.

Los vacuoémetros analdgicos tienen rangos de medida comprendidos entre 0 MPa y -0,1 MPa.

No pudiendo medir ningin vacuémetro por debajo de -0,1 MPa.

Los manovacudémetros, normalizados por la norma UNE-EN 837, tienen rangos de medida

comprendidos entre -0,1 MPay 2,4 MPa.

Las clases de exactitud de los mandmetros, vacudmetros y manovacuémetros analdgicos

estan comprendidas entre 0,1 y 4 segun la norma UNE-EN 837.

El rango de medida de un mandmetro digital puede llegar a estar comprendido entre 0 MPa
y aproximadamente 1500 MPa, pero lo normal es que la mayoria de los manémetros digitales
no midan presiones superiores a 280 MPa. Siendo los rango mdas comunes los comprendidos

entre 0 MPay 100 MPa.

Los vacudmetros digitales tienen rangos de medida comprendidos entre 0 MPa y -0,1 MPa.
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Los rangos de medida de los manovacudémetros digitales suelen estar comprendidos entre

—0,1 MPay 7 MPa.

Las exactitudes de los mandmetros, vacuémetros y manovacuémetros digitales varian mucho
en funcion del rango de medida y del tipo de transductor que lleve el instrumento. Los equipos
de mayor exactitud pueden llegar a tener exactitudes del 0,003% de la presién medida en el
momento del ajuste, incrementdndose al 0,01 % de la lectura para un periodo de un afio.
Mientras que los equipos de menor exactitud no suelen tener exactitudes peores del 0,5 % del

limite superior del rango de medida del instrumento.
2.2.4. Manémetros de conductividad térmica (Piranis y Termopares).

Basan la medida de la presidn en la transferencia de energia desde un hilo caliente a un gas.
La cantidad de energia disipada en el gas por conduccién desde el hilo caliente varia
dependiendo de la cantidad de moléculas de gas y de la conductividad térmica del gas. Por lo

gue estos instrumentos tienen una fuerte dependencia de la composicién del gas.
La variacion del calor transferido desde el hilo metdlico al gas vendra dada por

A pAT-T,)

E=
(27rkaTg)%

(2,3)

Donde: p es la presion, A el drea del hilo, m la masa molecular del gas, T es la temperatura
del filamento, T, es la temperatura del gas, k3 es la constante de Boltzmann y A, una constante

dependiente del gas y del filamento.

Aparte de la transferencia de calor a través del gas hay otras fuentes de pérdida de calor que
son radiacién, conveccién y conduccion desde el filamento a los cables. La radiacion y la
conduccién desde el filamento a los cables hacen que el limite de presion mas baja que puede
medir un medidor de conductividad térmica sea 10 Pa. A altas presiones es el efecto de la
conveccién el que prevalece. Si se altera el disefo para que haga uso de las pérdidas por
conveccioén se puede extender el rango de estos medidores hasta presidn atmosférica, pero su

exactitud para altas presiones es mucho peor. En lineas generales, en la region molecular, de
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0,1 Pa a 10 Pa, la transmision del calor es proporcional a la presiéon. Cuando el numero de
moléculas se incrementa, en la regién de flujo de transicion, de 10 Pa a 1000 Pa, la relacién de
la presion con la transferencia de calor deja de ser lineal. A altas presiones la dependencia de la
presion con la transferencia de calor casi desaparece. En general en la zona lineal del

instrumento la exactitud es del orden del 10 % de la indicacién.
2.2.4.1. Medidor tipo Pirani.

Dispone de un filamento metdlico muy fino que se calienta hasta alrededor de 200 °C por el
paso de la corriente eléctrica. Al variar la presion del gas varia también el nimero de choques
de las moléculas del gas con el filamento variando también la temperatura de éste por la
pérdida de calor por conduccién. Esta variacién de temperatura se refleja en una variacién de
resistencia del filamento con la presion, que puede ser medida mediante un puente de

Wheatstone, Figura (2, 16).

Para compensar la influencia de la o
temperatura del gas, que sera idéntica a la SES T TE
ambiente, se coloca un filamento idéntico en un
tubo cerrado a alto vacio. Este filamento actua '{"’9‘“’"
como compensador ya que estd sujeto a las 2

N

mismas fluctuaciones de temperatura y se

coloca en el brazo opuesto del puente de

Wheatstone. Este puente se alimenta con un II M—

voltaje constante y el desequilibrio del puente

Fraats de ahmcadacion

se lee con un micro-amperimetro. Las
Figura (2, 16). Esquema de un Pirani.

resistencias variables vienen ajustadas de
fabrica.

2.2.4.2. Medidor tipo Termopar.

Dispone del mismo filamento metalico alimentado por una corriente constante al cual se

adhiere un termopar en su centro. En este caso la medida de la fuerza electromotriz del
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termopar nos da la medida de presion. La compensacién de la temperatura ambiente, si la hay,

vendra dada por un termistor.

2.2.5. Medidores capacitivos.

Los manémetros de capacidad son dispositivos en los que el gas cuya presion se quiere medir
se encuentra en contacto con una membrana o diafragma, que forma parte de un condensador
en el interior del medidor, segin puede verse en la Figura (2, 17). Esta membrana sufre una
deformacion que es idealmente proporcional a la diferencia de presidn ejercida por dicho gas

frente al vacio o presién de referencia, cambiando la capacidad eléctrica del condensador.

Conexiones eléctricas

Aidante
L -
L B - o
L ’ D
. ‘f.:.’ i
Electrodos ] !
1-_._\__ '." .'I
., H""--_ v II'J
o[k " 1 |..o-—-¥acio o presion de refarencia
.x. I".. ."I e
'\-\._ 3 .||
T T N 3
L ! .
f ) 5 :
N = - E ] N
s 1 '|,. P N ~
_.-'/ L .,
_I.f : Diafragma
£
£
Fresion

Figura (2, 17). Esquema de un medidor capacitivo

Los electrodos forman parte de un puente AC que es excitado por una sefial de 10kHz, de
forma que cualquier desplazamiento del diafragma desequilibra el puente y produce una sefal
de 10kHz de frecuencia con amplitud proporcional a la presién. Otros circuitos transforman

esta sefial en una sefial de tensién en continua directamente proporcional a la presidn.

La capacidad eléctrica del condensador depende de la distancia entre las placas que lo
forman y por tanto estos medidores son muy sensibles a cambios térmicos debido a efectos de
dilatacion. Para minimizar este efecto los mandémetros de capacidad mas sensibles poseen un
control de temperatura por encima de la temperatura ambiente, normalmente 45 °C o 60 °C,

puesto que resulta mas sencillo y fiable controlar una temperatura por encima de la ambiental.
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El mandmetro de capacidad tiene la unidad de lectura separada del sensor de presién. En la
unidad de lectura se encuentran todos los controles del medidor. Hay otros sistemas de medida
que conectan varios sensores de capacidad por medio de una unidad multiplexora, que
controla el sistema de regulacion de temperatura de cada sensor, a una sola unidad de lectura.

Por medio de la unidad multiplexora se selecciona el sensor que se lee en cada momento.

El rango de medida de estos instrumentos es de 102 Pa a 10° Pa. La exactitud varia
dependiendo el modelo y el fabricante, pudiendo encontrar exactitudes declaradas por el
fabricante de 0,05 %, aunque este valor se incrementa considerablemente en los valores inferiores
del rango de medida al tener en cuenta contribuciones a la incertidumbre como la temperatura o

la deriva del cero.
2.2.6. Medidores de rotor giratorio.

Los medidores de rotor giratorio, también llamados de viscosidad molecular, o de friccion
molecular o mandmetros rotor, se corresponden con el nombre en inglés “Spinning Rotor

Gauge”, o SRG. Cubren el rango de medida de presién desde 5 x 10™ Pa hasta 1 Pa.

Atendiendo a la teoria cinética de los gases, la presidon de un gas en vacio esta directamente
relacionada con su densidad. Un objeto en movimiento dentro de un gas sufrird una resistencia
al movimiento directamente proporcional a la densidad del gas. Basandose en este efecto se

han disefiado estos medidores.

Un medidor de rotor giratorio consiste en una esfera metalica que es mantenida en
levitacidon y rotacidn en un medio gaseoso. Esto se consigue mediante la aplicacién de campos

magnéticos.
En el caso de una esfera ideal la presion del gas se puede expresar:

_oapc

DCR (2,4)
10

donde o es su coeficiente de acomodacidn, a es el radio de la esfera, p es su densidad, € es la

velocidad promedio de las particulas: ¢ =/8RT/zm (T es la temperatura absoluta del gas, y m
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es la masa molecular del gas), y DCR=(dw/dt)/w es la tasa de desaceleracién, es decir la
variacion relativa por unidad de tiempo de la velocidad angular de giro de la esfera sobre si

misma.

La Figura (2, 18) muestra un esquema del sistema que mantiene el rotor en levitacidn.
Pueden observarse dos imanes permanentes (M), que generan un campo magnético
aproximadamente uniforme y dirigido de abajo hacia arriba. El momento magnético de los
mismos induce sobre la esfera metalica una fuerza que contrarresta aproximadamente la

gravitatoria.

A B A. Bobinas de suspension y control de posicion axial
R. Esfera rotor

L. Bobinas del sistema de frenado lateral

M. Imanes permanentes

V. Tubo conectado al sistema de vacio

P. Bobinas de suspension

D. Bobinas de induccién para aceleracion

Figura (2, 18). Esquema del interior del sensor.

Los sensores bobinados situados alrededor de la esfera (ver Figura (2, 18)) cumplen una
doble funcién. Por un lado actian como un estator de un motor de alterna, donde el rotor
magnetizado es el inducido. De este modo son capaces de acelerar la esfera, que gira alrededor
de un eje orientado espacialmente en vertical y alineado con los ejes magnéticos de los imanes.
Por otro lado una esfera magnetizada y en rotacion produce induccién magnética a su
alrededor dependiente de la frecuencia de giro. Los sensores (bobinados) recogen informacion

sobre la velocidad de giro de la esfera y su ritmo de frenado.
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2.2.7. Medidores de lonizacion.

Cubren un rango de presién comprendido entre 10™ Pa y 10”° Pa dependiendo del tipo. Sus

exactitudes son del orden del 20 % del valor medido, Figura (2, 19).

Para medir presiones por debajo de 0,1 Pa es
necesario recurrir a métodos indirectos. En este caso
el método se basas en la relacidon que existe entre la

presidn de un gas y la capacidad para ionizarse.

Uno de los mejores métodos para medir la presion
de un gas es a través de su densidad. Si ionizamos el

gas y luego recogemos los iones, podremos medir la

corriente que estos generan e indirectamente el valor

Figura (2, 19). Medidor de ionizacion. .,
gura( ) de la presidén del gas.

Un camino para ionizar el gas es a través de un filamento caliente que emita electrones por
efecto termoeléctrico, estos electrones pueden arrancar electrones de los atomos de las
moléculas de gas dejandolo ionizado. Un campo eléctrico permanente, aplicado entre el
filamento y un colector, acelera estos iones, que al llegar al colector recuperan su carga
eléctrica inicial. Este flujo es detectado como si se tratara de una corriente eléctrica entre

filamento y colector. La corriente eléctrica es proporcional a la presién.
2.2.8. Sistema de expansidn estatico.

También llamado sistema de expansién en series es utilizado para la medida de la presion en
vacio alto, medio y grueso. Su rango de medida puede ir de 10° Pa a 1 000 Pa, aunque lo

normal es que sea de 10 Pa a 1 000 Pa. Se considera un patrén primario.

Su principio de funcionamiento se basa en la ley de Boyle. Inicialmente el gas es inyectado en
un volumen v; en que previamente se ha hecho el vacio y el valor de la presién p; es medido

con un patrén primario o secundario, ya que su valor es lo suficientemente grande para que
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pueda ser medido con una balanza de presidn o con un mandémetro. Una vez conocido el valor
de la presidén, el gas se expande en un volumen previamente evacuado v, de tamafio bastante
mayor que v;. De esta manera el valor de la presidon decrece en la misma proporcién que la
relacion de voliumenes entre v; y v,. La presion final es funcion de la relacién de volimenes y

del nimero de expansiones. (Ver Figura (2, 20)).

\% T vV, T
p G f G G f
Py =Py T + Dgo T (2,5)
v,+ve | T,, v,+vs | T,

o, n

Donde el subindice “G” se refiere al volumen grande y el subindice “p” al volumen pequefio.

Los subindices “f’ y “0” indican situacion inicial y final.

La incertidumbre obtenida en la medida de la presidn con un sistema de expansion en series es
funcidén del valor medido y se desarrolla ampliamente en el capitulo 5. Para valores en torno a 1 Pa

es del orden de 0,005 x p, con k = 2.

Generador de
presion

TMP1 T™MP2

Figura (2, 20). Sistema de expansion estatico.
2.2.9. Sistema de expansién dinamico.

Es el patron primario que cubre el rango mas bajo de medida de presion. Como patrén
primario puede funcionar para presiones inferiores a 10 Pa, pero su incertidumbre de medida

solo es aceptable para presiones inferiores a 10 Pa.
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El sistema esta formado por dos partes. Por un lado la cdmara de medida y por otro un

sistema de generacion de flujo.

La cdmara de medida esta constituida por dos subcamaras separadas por una placa con un
orificio central de conductancia conocida. Una de las subcamaras estd conectada a una bomba
de vacio del tipo turbomolecular que esta continuamente funcionando y la otra subcamara esta

conectada al sistema generador de flujo.

Mediante el sistema generador de flujo se puede generar y medir los valores de flujo.

Pues bien, a partir de los valores de flujo de entrada de gas, de la conductancia y de la
relacion de presiones entre las subcdmaras se puede conocer el valor de la presidon en las

subcdmaras mediante la expresion (2,6).

(2,6)

Donde Rggp es la relacidon de presiones entre subcamaras, Q es el valor de flujo y Csgp es la

conductancia.

La Figura (2, 21) muestra el esquema de un sistema de expansién dindmica.

Inyeccién de gas en la camara de calibracién

\
\ Spinning rotor gauge
vi (SRG)
@
@ Orificio
_— Vélvula de fuga
Spinning rotor gauge <
V2 i
(SRG) . %@ Generador de flujg
\/
/\ Inyeccién de gas en la camara inferior
Bomba turbomolecular
Medidor pirani @ Sistema de bombeo

(‘ Bomba rotatoria

Figura (2, 21). Esquema de un sistema de expansién dinamica.
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2.3. La diseminacion de la magnitud Presidn.

A diferencia de las magnitudes extensivas, como la masa o la longitud en las que la
diseminacion de la unidad se hace sumando pequefias cantidades, la presiéon es una magnitud
intensiva, por lo que la diseminaciéon de la unidad es compleja, ya que si juntamos dos circuitos
sometidos a la misma presidn tendremos la presién inicial, pero si juntamos dos circuitos
sometidos a distinta presidn el resultado final sera una presidn intermedia entre ambos valores,

gue dependerd de la relacién de volumenes de los circuitos y de las condiciones ambientales.
XPa+yPa=zPa; zelr,y] (2,7)

En la actualidad la diseminacién de la unidad de presion se lleva desde diferentes puntos de

partida en funcion del rango de medida, como se comenta a continuacion.
2.3.1. Rango de vacio.

En el rango de vacio se utilizan sistemas de expansién estaticos entre 10 Pa y 1000 Pa y
sistemas de expansién dindmicos o continuos para presiones inferiores a 10 Pa, generalmente
hasta 107 Pa. Los principios de medida son la ley de Dalton o de las presiones parciales (2,8) la
ecuacién de los gases ideales (2,9) cuando el fluido presenta un comportamiento ideal, de la
que se derivan otras como la ley de Boyle cuando la temperatura es constante o la ley de Gay-
Lussac cuando la temperatura no es constante y por ultimo, en algin caso en que se requiere

mas exactitud alguna mas compleja como puede ser la ecuacion del virial (2,10).

P=>.p (2,8)
i=1

pV =nRT (2,9)
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Z:—:1+£+£+... (2,10)
Vv

2.3.1.1. Sistema de expansidn estatico (SEE).

En el sistema de expansion estatico, el valor de la presidn se calcula segun la ecuacion (2,5) y

su calibracién se hace mediante una de las siguientes técnicas:

e Técnicas gravimétricas, en la que los volimenes se llenan de un liquido de densidad
conocida para posteriormente pesar su volumen lleno y comparalo con su peso cuando

esta vacio (2,11). De estd manera se puede calcular la relacién de voliumenes [2, 10].

- - o 1
Ve=|I,—1 -
-] V)”"’{ pB] (=P N1+ 7(2,~20)) >

Donde: V5 es el volumen a temperatura de 20 °C; /, es la indicacién de la balanza
con el volumen lleno; I, la indicacion de la balanza con el volumen vacio; m, el valor

de la masa patrén utilizada; t,, la temperatura del agua; y el Coeficiente de dilatacion
cubica de la camara; p, la densidad del aire; pp la densidad de las pesas internas de

la balanza y p,, la densidad del agua.

e La utilizaciéon de una balanza de presidon y un patrén secundario (mandmetro), a
presiones superiores a las de uso, o con un medidor de vacio en su rango lineal

(normalmente un medidor de viscosidad molecular) [2, 10].

La Figura (2, 22) muestra un esquema con lo posibles métodos para la calibraciéon de un

sistema de expansion estatico.
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’ Método ‘ ’ Unidades basicas SI ‘

’ Gravimetrico }

Longitud

Expansion

Figura (2, 22). Esquema de trazabilidad de un sistema de expansidn estatico.

2.3.1.2. Sistema de expansion dinamica (SED).

En el sistema de expansion dindmica, Figura (2, 23), el valor de la presidn se calcula segun la

ecuacion (2,12) y su calibracion se hace mediante:

R
p=—" 2 (2,12)
RSED_ 1 CSED

e Trazabilidad directa a la magnitud tiempo en la determinacion de la relacion de

presiones.

e Medidas dimensionales y simulacion estadistica en la determinacién de la conductancia

del orificio.

e Calibracién gravimétrica o mediante expansiones en la determinacién del volumen del

generador y medidor de flujo.
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Figura (2, 23). Sistema de expansion dinamica.

2.3.2. Bajas presiones.

Para bajas presiones se utilizan columnas de mercurio primarias que cubren el rango desde
unos pocos Pa a 400 kPa. Su rango estd limitado por la densidad del fluido y la longitud de las
columnas. Normalmente se usa mercurio, aunque existen columnas de otros fluidos como
aceite, para los rangos bajos de medida. El principio de medida es la definicion hidrostatica de

la presidn (1,4) y su calibracidn se hace desde:
e Launidad de masay volumen para la determinacién de la densidad del mercurio.

e La unidad de longitud en al calibracion del sistema de medida de la diferencia de los

niveles de la columna.
e Las unidades de longitud y tiempo en la determinacién de la gravedad.
e Launidad de temperatura en la determinacién de la temperatura del mercurio.

En algunos casos, para cubrir este rango se utilizan conjuntos pistén - cilindro, de gran area
efectiva (980 mm? y recientemente de 1960 mm?), caracterizados dimensionalmente vy

modelados mediante métodos de elementos finitos.
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2.3.3. Medias y altas presiones.

Para medias y altas presiones se utilizan balanzas de presidn equipadas con conjuntos pistén
cilindro de diferentes secciones. La presién se determina segun la definicion mecanica de la

presién y concretamente utilizando (2,13).

Mg,(l— paJ
p= Pwm

_A<o,z0)(1 +Apy)+a(i=1,))

(2,13)

Hpr — p,) & A+ p,

e Las masas tienen trazabilidad directa a la magnitud masa.

e El valor de la aceleracién de la gravedad tienen trazabilidad directa a las magnitudes de

tiempo y longitud.

e El area efectiva en pistones de gran seccion se ha caracterizado dimensionalmente o se
calibra utilizando como patrén una columna de mercurio. Una vez caracterizados o
calibrados los conjuntos piston cilindro de mayor seccidon efectiva, se usan como
patrones para caracterizar otros conjunto pistén cilindro de menor seccién efectiva en

el rango de solape mediante la técnica de flotacion cruzada, Figura (2, 24).

Aam
1

e o

: : @M@
y A\ VU

m,

Figura (2, 24). Esquema de la técnica de flotacion cruzada (crossfloating).

® Los términos de esta ecuacién se han definido en el apartado 2.4.
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2.3.4. Ultra altas presiones.

Para presiones superiores a 1,2 GPa y hasta 400 GPa se utilizan fendmenos fisicos,

ecuaciones de estado y puntos fijos de presiéon y temperatura.

2.4. Simbolos.
A Area.
A 0,10): Area efectiva a presién nula y temperatura de referencia.
a Radio de la esfera.
B: Segundo coeficiente del virial.
Csep Conductancia.
C: Tercer coeficiente del virial.
CDG Medidor capacitivo (Capacitance Diaphragm Gauge).
Csep: Conductancia del Sistema de expansidn dindmica.
c Velocidad promedio de las particulas.
DCR Tasa de desaceleracion.
E Energia.
F Fuerza.
g Aceleracién de la gravedad.
gr Gravedad local.
h Altura.

52



La diseminacion de la magnitud Presion

IG Medidor de ionizacidn (lonization Gauge).

fL Indicacion de la balanza con el volumen lleno.
I, Indicacion de la balanza con el volumen vacio.
kg Constante de Boltzmann.

M Masa.

m masa molecular del gas.

m, Valor de la masa patron utilizada.

n: Numero de moles.

p: Presion.

pi Presion parcial.

DGf Presion final en volumen grande.

PG.o Presion inicial en volumen grande.

Dr Presion residual.

Ppo Presion inicial en volumen pequefio.

J2% Presidn nominal.

0 Flujo de gas.

R Constante universal de los gases.

RGA Medidor de presidn parcial (Residual gas analyzer).
Rsep Relacion de presiones entre camaras.

SED Sistema de expansiéon dinamica.
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SEE Sistema de expansion estatica.

SRG Medidor de rotor giratorio o viscosidad molecular (Spinning Rotor Gauge).
T: Temperatura en K.

t: Temperatura en °C.

T, Temperatura del gas.

Ter Temperatura final volumen grande.

T:o Temperatura inicial volumen grande.

Tyo Temperatura inicial volumen pequeno.

ty: Temperatura del agua.

t,: Temperatura de referencia.

V: Volumen.

Vao: Volumen a 20 °C.

VG Volumen grande.

Vp Volumen pequeio.

Z Factor de compresibilidad.

o Coeficiente de dilatacion del conjunto pistén cilindro.

Ah: Incremento de altura.

v Coeficiente de dilatacion cubica de la camara.

A Coeficiente de deformacion con la presion del conjunto pistén cilindro.
Ag Constante del gas.
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o Densidad.

Pu Densidad del aire.

PB: Densidad de las pesas internas de la balanza.
Pr Densidad del fluido.

O Densidad de las masas.

Pw Densidad del agua.

o Coeficiente de acomodacién.

1) Velocidad angular.
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3. LA COLUMNA DE Hg

3.1. Generalidades.

Cuando Evangelista Torriceli en 1642 invirtié un tubo lleno de mercurio en un recipiente, con
el propdsito de generar vacio y demostrar que la teoria de que la naturaleza aborrece al vacio
no era cierta, estaba poniendo los primeros cimientos de la metrologia de presién. La
importancia de este experimento tomd mayor relevancia con la realizacion de otros
experimentos como el de Blaise Pascal que demostrd que la presién atmosférica decrece con la

altitud.

Posteriormente la demanda de instrumentos de medida de presién se incrementd primero
con la Revolucidon Industrial y posteriormente con otras revoluciones tecnolégicas que
demandaban instrumentos mas sencillos y principalmente de mayor exactitud. Esto unido al
rango reducido de las columnas de mercurio hizo que fueran sustituidas en la industria por
manometros, transductores e incluso balanzas de presion. Sin embargo, cabe resaltar que a
pesar de la diferencia tecnoldgica entre el siglo XVIl y la actualidad, las columnas de mercurio, a
fecha de hoy, no han podido ser sustituidas como base de la cadena de trazabilidad de la
unidad de presién. Desde los experimentos de Torricelli y Pascal hasta las columnas de
mercurio primarias, tal como se entienden en los Institutos Nacionales de Metrologia hay un
largo camino que ha mejorado la exactitud de la medida desde exactitudes del orden de la
centena de Pa a exactitudes del orden del Pa. Ya en 1994, Tilford [3, 1] declaraba 35 afios de
existencia de las columnas de mercurio primarias en lo que el denominaba como “El arte
moderno de los mandmetros de columna de liquido”. Si bien es cada vez mas cierto que la
medida dimensional junto con los modelos matematicos se aproxima a la exactitud de las
columnas. De tal manera que el mapa de ruta de presién de Euramet avanza hacia la
caracterizacion dimensional de conjuntos piston cilindro que serviran como medida de

validacion de ambos métodos.

Una columna de liquido, generalmente consta, de un tubo en forma de “U” lleno de liquido,

posicionado verticalmente y un sistema de medida de la diferencia de altura entre las
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superficies del liquido. Con esto y conocido el valor de la aceleracién de la gravedad es

suficiente para medir el valor de la presidn utilizando la ecuacién (3,1).

Ap=p,— p, =Ahpg (3,1)

Sin embargo, la complejidad crece exponencialmente en funcién de la exactitud requerida,

hasta llegar al grado maximo cuando se trata de columnas primarias, ecuacion (3,2).
. Prig (Yoo, Prig )+ 0P (to0, Py ) 1
Pm = > ° 2 ~Pha
L+ Aty + > ) =20°C )+ B((ty, + Y.t )—20°C )| 1 Pnt P
Y 2V (3,2)

2
(gl +§g|)(ZAhr +z&1r +2Ahm +me)

+(pNz,m _pa)gIAH(Hg,m—N,m) +(pf,r _pa)glAH(Hg,r—N,r) +(pr+25pr)

En este ultimo caso la medida de la altura debe de realizarse con métodos interferométricos,
eléctricos, o ultrasénicos; la pureza del liquido tiene que ser lo suficiente alta para poder
garantizar su valor de densidad y poder aplicar su ecuacién de estado para corregirla al menos
por presién y temperatura; la temperatura del mercurio tiene que tener una uniformidad por
debajo de 50 mK; la gravedad en el lugar de utilizacion se debe determinar mediante
gravimetros absolutos y por ultimo la columna debe instalarse sobre una estructura o sistema
que garantice que las vibraciones no perturban la estabilidad de las superficies del liquido. En

resumen todas las disciplinas utilizadas rozan el estado del arte.

La Figura (3, 1) esquematiza los factores de influencia a tener en cuenta en la fabricacién de

una columna.
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pHg (l?, U = f(pHg (l?() 9 t0 )’ 2 p) Métodos de medida de la Altura:

*Regla

Factores de influencia:
*Nonius

eDestilacion

eEcuacidn de estado
eUniformidad térmica
eMedida de la temperatura
eMedida de la presién

eAmplificacion dptica

eDeteccidn eléctrica

m
«Contacto >
[}
" -
eCapacitiva é
o

eInterferométrica
eDirecta (luz blanca) +

eFlotadores

eUltrasénica

Factores de influencia:

*Tension superficial del mercurio

eDiametro del tubo

ESTRUCTURA

Figura (3, 1). Columna de mercurio. Factores de influencia.

El desarrollo del patrén de presidon del CEM ,basado en los experimentos de Torricelli y

Pascal, empezd en el afio 2000 con el apoyo institucional a través de los proyectos:

e Plan Nacional de I+D+l (2000-2003). “Desarrollo del patron primario de presion como

futuro patron nacional”.

e FIT-020100-2002-48. “Patron de presion absoluta: manobarometro de mercurio de altura

por interferometria ldser”.
3.2. Descripcion.

Resaltar que en este punto ademas de tratar aspectos puramente descriptivos de la columna
de mercurio, también se incluyen en algunos casos otros aspectos como determinados estudios
especificos realizados para poner en funcionamiento la columna o determinar ciertas
correcciones o factores de influencia, como puedan ser la determinacién de la densidad del
mercurio o la correccion por profundidad de inmersién. En otros casos estos es aspectos se
afrontan en el punto 3.3, como en el caso del estudio de uniformidad de la presiéon en la

columna de referencia.
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Antes de decidir el disefo final de la columna del CEM, se analizaron diferentes prototipos
de otros NMI’s, y tras diversos borradores de disefio, ver Figura (3, 2), el prototipo del National
Physical Laboratory (NPL) fue el elegido como punto de partida. Sus principales caracteristicas
son: columnas a diferentes alturas, medida de la diferencia de altura usando interferometria
laser contra flotadores y control de temperatura. Sin embargo existen diferencias notables

entre ambos modelos, las principales son:

e Estructura de granito en la del CEM frente a estructura de acero en la del NPL.

e Correccion del indice de refraccién mediante compensadores de longitud de onda en

la del CEM.

o Flotadores con retrorreflectores en la del CEM, frente a ojos de gato en la del NPL.

i - . ;
Figura (3, 2). Borrador de disefio de la columna de mercurio del CEM

El manobarémetro de mercurio por interferometria laser del CEM se ha disefiado para
trabajar desde 1 kPa hasta 120 kPa (en modos relativo, absoluto y diferencial) con presiones de

linea de hasta 380 kPa, ver Figura (3, 3). Sus principales caracteristicas son:

a) Estructura de granito.
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b) Dos tubos de acero inoxidable 304 de 110 mm de didmetro interior y 750 mm de
altura.

c) Control de temperatura.

d) Medida de la diferencia de altura por interferometria laser contra retrorreflectores
flotantes.

e) Compensacion automatica de la longitud de onda.

f) Funcionamiento automatico.

Figura (3, 3). Manobarémetro de mercurio con interferometria laser.

3.2.1. Estructura.

La estructura del manobardmetro estd totalmente hecha de granito y ha sido instalada sobre
una base de hormigén cimentada independientemente del edificio. Esta ha sido construida
tomando como base los resultados del andlisis de vibraciones realizado por CEMIN —FFll [3, 2],

con el propdsito de minimizar la influencia de dichas vibraciones.

El estudio se hizo mediante la realizacién de ensayos en el lugar donde se iba a situar la
columna y en el laboratorio primario de masa donde se encuentra una cimentacion similar a la
que se prevé se va a requerir para la columna de mercurio. Como elemento de medida se
utilizaron tres acelerémetros ligados rigidamente a tres de las caras de un cubo,

correspondientes a las direcciones espaciales. Ademas se provocaron perturbaciones externas,
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como pasos, saltos, utilizacién de montacargas y uso de carretillas, para caracterizar las

posibles vibraciones producidas por actividades en el lugar de emplazamiento, Figura (3, 4).

Del estudio de vibraciones se determino la necesidad de realizar una cimentacidn

independiente de 2 metros de profundidad con 1 metro de hormigdn sobre 1 metro de lecho

de arena, Ver Figura (3, 5).

Figura (3, 4) a, b y c. Estudio de vibraciones. (a — Ubicacion de la columna; b — sistema de posicionamiento de

los acelerometros y c — laboratorio primario de masa)

Figura (3, 5) a y b). Cimentacion independiente en el lugar de instalacion de la columna.
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Previo a la colocacién de la base se tuvo que evaluar la planitud de la cimentacién mediante
técnicas topograficas y realizar un ajuste de la misma para garantizar un contacto adecuado

entre la base de granito y la cimentacién de hormigdn. Ver Grafica (3, 1).

Se escogid granito como material estructural por su facilidad de mecanizado, especialmente

en operaciones de planitud, y por su alta estabilidad térmica.

Planitud de labase de hormigon de la Columna de Hg

Altura (mm)

C9

(1 div = 150 mm)
(1 div =150 mm)
Grafica (3, 1). Topografia de la cimentacidn.

En la base inferior se mecanizé un cajeado con forma de bandeja para recoger el mercurio

en caso de derrame o fuga del mismo, como muestra la Figura (3, 6).

! !
Figura (3, 6). Base de granito de la columna de Hg.
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Los soportes de los tubos son de granito y estan localizados en una base de granito de (2 m x
1,6 m x 0,2 m). Una estructura en forma de U, montada sobre la base, soporta una mesa en la
cual se localiza el sistema interferométrico, dos mesas adicionales soportan las cajas donde
estan instalados los compensadores de la longitud de onda. Todas estas mesas son ajustables

permitiendo la nivelacién de los tubos y el ajuste de la interferometria (Figura (3, 7)).

Figura (3, 7). Estructura de la Columna de Hg.

3.2.2. Temperatura.

Con el fin de asegurar una temperatura de 20 °C en todo el mercurio, agua a temperatura
controlada fluye por un circuito cerrado alrededor de los tubos y las cajas donde estdn
localizados los compensadores de la longitud de onda. Para controlar la temperatura se utiliza
un bafio termostdatico dotado de una bomba que hace circular el agua, Figura (3, 8). El tubo que

une las dos columnas también estd rodeado por otro tubo por el que también circula el agua.

66



La columna de Hg

Figura (3, 8). Circuito de agua.

La temperatura y su estabilidad se miden con resistencias termomeétricas de platino, dos
Pt25 para la medida de la temperatura y seis Pt100 para el control de la estabilidad. Todas
estan distribuidas uniformemente a diferentes alturas. Ademas hay otras tres Pt100, una de
ellas estd conectada al bafio para controlar su temperatura y las otras dos sirven para evaluar la

diferencia entre la temperatura del mercurio y la temperatura exterior.

Se han mecanizado varios pocetes longitudinales a lo largo de la pared de los tubos con el fin
de localizar tres Pt100 y una Pt25 en cada tubo a diferentes alturas y en diferentes generatrices.
Las Pt25 se localizan a mayor profundidad, para garantizar que siempre estdn lo mas cercanas

posibles al mercurio, Figura (3, 9).

El valor de la temperatura del mercurio se considera como la media de las temperaturas
indicadas por las dos Pt25. Las Pt100 se utilizan para determinar la uniformidad de la

temperatura, que serd considerada en el cdlculo de incertidumbres.

La mayor contribucion a la incertidumbre por temperatura es debido a su falta de

uniformidad. Siendo su valor maximo registrado menor que + 20 mK.
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Sondas de temperatura

Pocetes térmicos

Figura (3, 9). Distribucion de los pocetes térmicos.

3.2.3. Densidad del mercurio.

El mercurio utilizado proviene de las minas de Almadén y ha sido purificado por destilacién.
Inicialmente fue tridestilado en origen y posteriormente antes de llenar la columna en el CEM
se destilé dos veces mas. El destilador utilizado es del area de temperatura y es el mismo que
se empled para la tesis doctoral “Construccion y optimizacién de células del punto triple del
mercurio y su realizacion”, de D. del Campo [3, 3]. Tanto el destilador como los recipientes
donde se acumula el mercurio destilado son de vidrio de borosilicato debido, por un lado, a su
resistencia a choques térmicos y a fuerzas de contraccidén y expansion a las que debe someterse
en los procesos de solidificaciéon y fusién; por otro lado, a su facilidad de manejo, limpieza y
sellado. La Figura (3, 10) muestra un esquema del destilador utilizado. A una presion de 101 325
Pa, la ebullicién del mercurio se produce a una temperatura de 356,623 °C, al realizarse en
condiciones de vacio es suficiente con mantener la temperatura entre 240 °C y 280 °C. Este

valor se alcanza gracias a un horno y a una manta térmica.

Para evitar el escape de los vapores de mercurio se empled una trampa fria que puede
trabajar tanto con nieve carbdnica como con nitrégeno liquido y un filtro de carbén en la salida

de la bomba de vacio.
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El producto restante de la bidestilacion en el CEM fue analizado por el Instituto Geoldgico y
Minero de Espafia (IGME) segun el método descrito en [3, 4]. La masa total de mercurio antes
de la destilacién fue de 110,218 kg. Las concentraciones encontradas en el residuo se muestran

en la Grafica (3, 2). Con una concentracidn total de impurezas de 24,97 ng/g, del mercurio

previo a su ultima destilacidn, se puede considerar que el mercurio es puro.

Matraz 1L

Figura (3, 10). Sistema de destilacion.

Residuos del mercurio

25,00
22,72

20,00 T

15,00 T

10,00 T

Concentracién [ng/g]

5,00 T

I 0,070,221 016

0,00 T T T T T T T T T T T T T T T T T T
Ag Al As Ba Be Cd Co Cr Cu Fe Mn Mo Nb Ni Pb Sb Se V Zn

Elemento

Grafica (3, 2). Analisis residual del mercurio
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Antes de llenar la columna se limpié y desengraso el interior de los tubos que van a estar en
contacto con el mercurio. El método utilizado ha consistido en el lavado con una disolucién de
acido nitrico al 60 % durante 24 horas y sustituciéon por una nueva disoluciéon durante otras 24
horas. Después de esto se han lavado los tubos tres veces con agua destilada y se han secado

mediante la aplicacion de vacio con una bomba rotatoria de doble etapa durante 7 dias, [3, 5].

El llenado de la columna se realizé en condiciones de vacio para impedir la disolucién de
burbujas de aire en el mercurio, Figura (3, 11). Estd operacidon es sumamente importante para
conseguir un comportamiento éptimo del mercurio. Para ello previo al llenado, se hizo vacio en
el interior de la columna y en todo el circuito de llenado, mediante la utilizacién del sistema de
bombeo de la columna y una bomba de vacio adicional, del tipo rotatoria de doble etapa, para

el vaciado del circuito de llenado.

Figura (3, 11). Proceso de llenado de la columna de mercurio.

Gracias a la pureza del mercurio, no es necesario determinar su densidad
experimentalmente, pudiendo asignar el valor de la densidad del mercurio puro, definido en la

ITS 90 [3, 6] (pry(20 °C, py) = 13 545,854 kg-m™). Ademas la ITS 90 define la funcidn (3,3), que es

70



La columna de Hg

su ecuacién de estado, la cual nos permite corregir los valores de densidad en funcion de la

presion y la temperatura.

Prg (1o, Py) 1
Aty —20)+ B(ty, —20) |l - 2(Byy— P, )]

Prig(too: Prg ) = l1+ (33)

donde: 4 =1,8120-10*°C?, B=8-10°°C?, y=4-10" Pa™y py= 101 325 Pa.

Después de analizar los valores experimentales de acuerdo con Bettin [3, 7], ver Tabla (3, 1) y
Tabla (3, 2) se puede asumir una contribucién a la incertidumbre de + 2-10'6-p(20 °C, po), para el
mercurio puro procedente de Almadén, encontrandose una diferencia entre el valor de la
densidad dado por la ITS-90 y los valores experimentales para el mercurio procedente de

Almadén, un orden de magnitud por debajo.

Tabla (3, 1). Valores historicos experimentales de la densidad del mercurio a 20 °C

Nombre de la Origen de la Afio de
N° muestra muestra purificacién Densidad Incertidumbre Institucion Afio Investigador
kg/m3 107 pyg

1 A Almadén (Espafia) <1956 13545,858 0,5 NPL 1956 Cook

2 B ? <1956 13545,857 0,5 NPL 1956 Cook

3 C México <1956 13545,853 0,5 NPL 1956 Cook

4 D Espafia <1956 13545,867 0,5 NPL 1956 Cook

5 A 13545,855 0,5 NPL 1958/59 Cook

6 B 13545,846 0,5 NPL 1958 Cook

7 C 13545,849 0,5 NPL 1958 Cook

8 E Espafia <1958 13545,869 0,5 NPL 1958 Cook

9 NSL ? <1959 13545,859 0,5 NPL 1959 Cook

10 NBS USA, NBS stock 1958 13545,852 0,5 NPL 1959 Cook

11 VNIIM 1 Aktaschsk <1968 13545,850 2,5 VNIIM <1968 Kusmenkov
12 VNIIM 2 Aktaschsk <1968 13545,930 2,5 VNIIM <1968 Kusmenkov
13 VNIIM 3 Nikitowsk <1968 13545,860 2,5 VNIIM <1968 Kusmenkov
14 ASMW 1 Espafia <1971 13545,830 05 ASMW 1971 Furtig
15 ASMW 1 13545,833 0,75 ASMW 1977 Adametz
16 ASMW 1 13545,839 0,5 ASMW 1990 Sommer
17 ASMW 1 13545,836 0,5 PTB 1991 Sommer
18 ASMW 2 ? <1976 13545,848 0,75 ASMW 1976/1977 Adametz
19 ASMW 2 13545,860 1 ASMW 1979 Adametz
20 ASMW 2 13545,867 1 ASMW 1981 Adametz
21 VNIIFTRI China ? 13545,832 05 ASMW 1989 Adametz
22 NIST NBS stock 1958 13545,840 0,5 ASMW 1990 Adametz
23 ASMW 5 ? ? 13545,839 0,5 ASMW 1990 Adametz
24 ASMW 2 13545,878 3 PTB 2001 Bettin
25 IMGC Barom. NBS stock 1958 13545,881 3 PTB 2003 Bettin
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Tabla (3, 2). Analisis de los valores historicos experimentales de la densidad del mercurio a 20 °C.

|ITs- 90 poHg 13545,854 kg/m?
Todos los datos: media 13545,856 kg/m3
S 0,02 kg/m3
u(poHg) 0,004 kg/m3 Distribuccion normal
U(poHg), k =2 0,008 kg/m3
W(poHg), k =2 6,12E-07 kg/m3
Méaximo 13545,930 kg/m3
Minimo 13545,830 kg/m3
u(poHg) 0,029 kg/m3 Distribucién rectangular
U(poHg), k =2 0,058 kg/m3
W(poHg), k =2 4,26E-06 kg/m?
Datos Espafia media 13545,856 kg/m?3
S 0,02 kg/m?
u(poHg) 0,010 kg/m3 Distribuccién normal
U(poHg), k =2 0,021 kg/m3
W(poHg), k =2 1,53E-06 kg/m?
Méaximo 13545,869 kg/m3
Minimo 13545,830 kg/m3
u(poHg) 0,0113 kg/ms3 Distribucién rectangular
U(poHg), k =2 0,023 kg/m3
W(poHg), k =2 1,66E-06 kg/m?3
Diferencia de ITS-90 a Datos Hg de 0,002 kg/m3
Espafia 1,48E-07 X poHg kg/m?

3.2.4. Aceleracidn de la gravedad.

La determinacion de la gravedad absoluta se realizé con un gravimetro absoluto FG5 que

utiliza un laser primario de yodo ¥

I, como referencia (iodine-stabilized laser), que es
altamente estable con respecto a las influencias externas, orientado verticalmente, Figura (3,
12). La exactitud en valor relativo del ldser es de 2,5 10" que seria el equivalente en valores de
gravedad a 0,2 pGal (1 cm.s? = 1 Gal). El gravimetro en conjunto tiene una incertidumbre

estimada de 1,1 x 10® m.s, teniendo las medidas una desviacién tipica de 5 pGal a 8 pGal.

Todos los datos del valor de la gravedad determinados llevan una correccién por las mareas

de la Tierray por la presion local del aire, pero no por los efectos de la masa de los océanos.

Las mediciones realizadas han consistido en:

“w_n

e Determinar el valor de aceleracion de la gravedad “g” en el lugar del laboratorio
donde se considera que ird instalada la columna de mercurio, asi como en otro punto

a 10 m de distancia en la horizontal.
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e Determinar el gradiente de gravedad en la direccidén vertical, valor que seria decisivo

para hacer la correccién de la densidad del mercurio a lo largo de las distintas ramas.

e Se han repetido las medidas de la gravedad a fin comprobar el valor del cambio de Ia
gravedad a lo largo del tiempo comprobando que el cambio es del orden de 1 pGal

por afio.

El valor de la aceleracién de la gravedad se ha medido con incertidumbre inferior a 0,003 x
10'6-g, k =2, la Tabla (3, 3) muestra los resultados obtenidos. Se asigna una contribucién de 0,2 x

10"6-g, dado que se considera despreciable.

Figura (3, 12). Medida del valor de al aceleracion de la gravedad.

Tabla (3, 3). Resultados de la medida de la gravedad.

Localizacion Gravedad u(g) Gradiente U(gradiente) Cota”
g k=2 k=2
m/s2 m/s2 s? s? m
Lugar de colocacién de la columna 9, 799 498 42 3x10° -2,81x10° 3x10® 1,30
A 10 m del lugar de colocacién de la 9, 799 498 72 3x10° -2,70x 10° 3x10° 1,31
columna

) Sobre el suelo.
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3.2.5. Altura.

Existen diferentes técnicas para determinar la diferencia de altura entre superficies del
mercurio y estas pueden ser determinantes a la hora de establecer la exactitud de la columna,
ademads de tener influencias en el mantenimiento de la uniformidad térmica. Entre las

principales técnicas estan:

e Deteccidn eléctrica.

O Por contacto directo

O Mediante técnicas capacitivas.

e Deteccion y medida dptica.

0 el uso de franjas de luz blanca,

0 la medida con interferometria sobre retrorreflectores montados en flotadores,

0 lainterferometria sobre la superficie del mercurio

e Deteccién y medida ultrasdnica.

Entre las técnicas eléctricas, la deteccidn capacitiva usada en algunas columnas comerciales
como la fabricada por “Schwien engineering inc” es probablemente la mejor técnica eléctrica
de deteccién de las superficies del mercurio, mejorando la exactitud desde los 5 um de la
deteccion mediante contacto directo a 1 um. En este tipo de columnas normalmente se usan
dos depdsitos de gran diametro, aproximadamente 100 mm, unidos por un tubo flexible de
pequeiio didmetro. Uno de los depdsitos es fijo y el otro se desplaza verticalmente para
compensar la variacion de la presién en el depdsito fijo, manteniendo constante la distancia
entre la superficie del mercurio y un disco que hace de placa de un condensador. El uso de esta
técnica presenta algunas ventajas como la reduccion de las perturbaciones por vibracién y los

efectos de capilaridad al usar grandes cisternas, Figura (3, 13).
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Algunos Institutos Nacionales de Metrologia, como el Physikalisch-Technische Bundesanstalt
(PTB - Alemania) [3, 8] o el Institut National de Métrologie (INM - Francia) [3, 9] han usado esta

técnica en sus columnas de mercurio construidas a partir de la comercial.

Indicador

Linea de
presiony
vacio

Condensador de referenci

Cisterna fija *

Figura (3, 13). Sistema de deteccion capacitivo.

Cisterna moévil

De las técnicas Opticas, lo primero que se podria pensar es que la solucion mas sencilla es
usar la superficie del mercurio como un espejo y aplicar interferometria laser, sin embargo esta
solucién es muy compleja debido a la alta viscosidad del mercurio y la inestabilidad de su

superficie.

El uso de franjas de luz blanca se apoya en el uso de un interferémetro de Michelson. La
franja de luz puede ser detectada solo cuando el recorrido dptico de sus dos brazos es igual. Si
uno de los brazos, el de la superficie del mercurio, se ilumina con luz blanca y el otro brazo
mediante un ldser sobre un espejo montado en un carro. Se puede determinar la posicién del
mercurio y por lo tanto la longitud, desplazando el carro hasta que se produzcan las franjas. En
ese momento el recorrido del Idser sobre el espejo sera igual al recorrido de la luz blanca sobre
la superficie del mercurio, ver Figura (3, 14). Esta técnica ha sido utilizada en varias columnas
como las del Nacional Research Laboratory of Metrology (NRLM - Japdn) [3, 10] - [3, 11] o la del
propio Bureau Internacional de Pesas y Medidas (BIPM) [3, 12]. La incertidumbre en la medida

de la altura se encuentra entre 0,4 umy 0,7 um.

75



La columna de Hg

! Detectores B
=== =l== INTERFEROMETRO DE MICHELSON

A

Lk | O —
\ / Laser

I e— e T
VCarro's

-—
PReflH

vi
VVmed

=
CRef

wit

i WO
HPText o=
— |
SN = . ﬁ
i
[ ek |8 I o
o oo
[Pressure contralier ® © 8 8.8 b l:l noang
PC2 1 I Pressure controllerd 0 00 o °
. . PCL %
— H
| I
- -
1 | R
*Columnas de Hg - @Pz
1 -1

Figura (3, 14). Esquema de un sistema de deteccién y medida con franjas de luz blanca.

El uso de retrorreflectores sobre flotadores sirve para reducir las perturbaciones de la
superficie del mercurio. Su principal ventaja es que los flotadores siguen la superficie del
mercurio, pero presentan algunas desventajas como cambios en su linea de flotacién con la
variacion de la presidn. Estas desventajas han tratado de ser solucionadas mediante el disefio
de distintos tipos de flotadores. La Figura (3, 15) muestra el flotador utilizado en la columna de
Materials Research Laboratories (Australia) [3, 13], que consiste de un cuerpo de acero
inoxidable en el cual se enrosca una pesa de carburo de tugsteno. El nivel de flotacidn se ajusta
de manera que una pelicula de aproximadamente 2 mm de espesor se forme en el centro, esto
minimiza las vibraciones del mercurio. Tres agujeros en el cuerpo de acero inoxidable facilitan
el paso del mercurio a la piscina central. El flotador se centra en los tubos mediante tres pivotes
de teflén. En la parte superior del flotador hay montada una lente para enfocar el haz del laser
en la superficie del mercurio, formando un retro-reflector u ojo de gato. La lente esta montada

en un tubo con ajuste vertical para facilitar el enfoque. Otras columnas con este tipo de
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flotador son las de National Physical Laboratory (NPL — Reino Unido) y Commonwealth
Scientific and Industrial Research Organisation (CSIRO - Australia). Con este disefio se consiguen

incertidumbres en la medida de la altura de 0,6 um.

Carburo de
Wolframio

Figura (3, 15). Flotador de la columna de Materials Research Laboratories (Australia)

Otros disefios de flotador son los utilizados por el Instituto di Metrologia “G. Colonnetti”
(IMGC — Italia) para sus columnas y la desarrollada para el Centro Nacional de Metrologia de
México (CENAM - México) [3, 14] - [3, 15]. En la que unos retrorreflectores del tipo “cube-
corner” alojados en cilindros de titanio se apoyan en discos de cristal que flotan sobre la
superficie del mercurio, con un masa total de aproximadamente 2,4 g. Los discos son centrados
mediante otros discos exteriores al mercurio de acero inoxidable. La incertidumbre es del

orden de 1,5 um. La Figura (3, 16) muestra el flotador de la columna HG-5 del IMGC.

Figura (3, 16). Flotador de la columna HG-5 del IMGC (Italia)
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La medida directa sobre la superficie del mercurio no se ha utilizado para medir
directamente la diferencia de altura en columnas de mercurio, pero se ha aplicado para medir
la velocidad del sonido en el mercurio, como describe Tilford [3, 16], y mediante sistemas
interferométricos laser de didéxido de carbono se podrian conseguir incertidumbres del orden
de 0,08 um. Sin embargo estd técnica es muy dificil de aplicar a consecuencia de las vibraciones

del mercurio.

Por ultimo, la técnica de deteccidn y medida ultrasénica consiste en aplicar ultrasonidos
generados por transductores localizados en el fondo de los tubos de la columna. Los
ultrasonidos viajan hacia la superficie del mercurio y son reflejados, retornando a los
transductores que los detectan. La principal desventaja de esta técnica es que la exactitud de la
longitud de onda del ultrasonido depende de la incertidumbre de la velocidad del sonido y que
el coeficiente de temperatura de la velocidad del sonido es dos veces mayor que el propio
coeficiente de temperatura de la densidad del mercurio, por lo que incertidumbre es del orden

de 6x10° por la longitud medida.

En resumen aunque la técnica mas exacta es la medida directa, dada su complejidad las

técnicas mds usadas son la medida sobre retrorreflectores y el uso de franjas de luz blanca.

En el caso de la columna de CEM optamos por medir la diferencia de altura entre las
superficies del mercurio usando un sistema interferométrico laser contra retrorreflectores

montados en sendos flotadores.

Normalmente cuando las medidas interferométricas se realizan en aire en condiciones
atmosféricas se utiliza la ecuacién experimental, formulada inicialmente por Edléen [3, 17], [3,
18] y [3, 19], para calcular la compensacién por refraccién. Pero en el caso de la columna una
parte del recorrido del haz del laser se produce en el interior de los tubos, en cuyo interior hay
nitrégeno, por ese motivo hay que buscar soluciones complementarias. Entre las diversas
posibilidades, utilizar otra ecuacién como el IMGC, que asume que la refractividad es
proporcional a la densidad del mercurio y la calcula en base a datos experimentales [3, 20]; o
algln otro medio de compensacién. Finalmente, como aspecto novedoso de nuestra columna,

se decidid colocar dos compensadores de longitud de onda colocados en sendas cajas
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conectadas a cada una de las columnas para garantizar las mismas condiciones ambientales que
las columnas que contienen el mercurio. La Figura (3, 17) muestra la configuracion del sistema
de medida de la altura. Este sistema ya se habia utilizado previamente con resultados
satisfactorios por el CEM en el comparador de bloques dimensionales de gran longitud del

laboratorio de longitud.

Divisor Divisor Divisor
0, [») 0,
25% 33% 50% Espejo
Laser | N N
Interferdmetro lineal
Compensador de il
longitud de onda .- Compensador de
longitud de onda
h E

Flotador con retroreflector

Figura (3, 17). Sistema de medida de la diferencia de altura

La longitud de onda puede ajustarse bajo condiciones de vacio o en condiciones de presién
atmosférica. Cuando la columna trabaja en modo absoluto, normalmente, se ajusta en
condiciones de vacio. Para ello se aplica un valor de vacio en las dos columnas inferior a 50 Pa 'y
en ese momento se hace el cero del sistema interferométrico. El valor certificado de longitud
de onda del laser en el vacio obtenido mediante calibracién se usa como valor de referencia. Al
variar la presion en alguna de las columnas la indicacion del compensador de la longitud de

onda varia. Su valor se usa para compensar el valor de la longitud de onda en el vacio.

L
&)/ —

G L (3.4)
128 ' ¢

P

Calculando la variacién de la altura mediante (3,3).
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C-A
Ah :( 640 + DPJCIRL( o0~ Dp (3,5)

Cuando la columna trabaja en modo relativo o diferencial es mas facil, realizar el ajuste de
cero de la interferometria a presion atmosférica. En ese momento las columnas estan abiertas
a la atmdsfera y por lo tanto se puede utilizar las ecuaciones de Edlen, (3,6), (3,7) v (3,8), para
corregir el valor certificado de la longitud de onda del laser en vacio y obtener el valor a presién

atmosférica.

(n-1), = pr-1),_ [1+10(0,601-0,009721,,) p]

796 095,43 (1+0,00366107,,) (36)
donde la presién se introduce en Pay la temperatura en °C.
(n—1), x10° = 8342,54+2406147[130 - o> | ' +15998[38,9 —*|" 3,7)
con cenum™
n, —n, = p,x[3,7345-0,04015* [x 107 (38)
siendo:
D, = oV BTBMTXIO T T S19121316X107 T, +33,93711047 63431645/ T, (3,9)
donde n,,res la correccion del indice de refraccion a presion atmosférica (CIR):
CIR =n,, (3,10)

El valor de la longitud de onda a presién atmosférica se compensa con al indicacién del
compensador mediante (3,11), nétese que la ecuacién a variado respecto a (3,4) al desaparecer
la correccién debida a la presion e introducir en la ecuacién el valor calculado mediante la

ecuaciones de Edlen.
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L

CIRt,(p:atm) = :
a-cir-Sip, 3.11)
128
Calculando la variacién de la altura mediante (3,12).
C-A,-CIR
Ah= [06—4 + Dp) CIRZ,(p:atm)_ Dp (3,12)

Otro aspecto a destacar en la medida de la altura es la utilizacion de retrorreflectores sobre

flotadores que por un lado facilitan la realizacion de la medida, pero por otro la complican.

La principal ventaja es que absorben las vibraciones de la superficie del mercurio dando mas
estabilidad a la medida e impidiendo que durante las variaciones de presion se pueda perder el

haz del laser.

El principal inconveniente es que la profundidad de inmersion de los flotadores no es sélo
funcién de la densidad de los medios (mercurio, nitrégeno) sino que en su mayor medida es
funcién de la tension superficial del mercurio la cual tiene una dependencia directa de la

presién como demuestra Hills, [3, 21].

Durante la fase de disefio de los flotadores se construyé un banco de pruebas para evaluar el

comportamiento de diferentes disefios. Ver Figura (3, 18) ay b.

Los flotadores utilizados son de acero inoxidable y carburo de Wolframio con un didmetro de

100 mm, Figura (3, 19).
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Figura (3, 18) a y b. Banco de pruebas

Se ha observado en nuestros flotadores, de gran masa y diametro, un efecto de centrado en
lo alto del mercurio, en contraposicion a lo descrito por Tilford [3, 1]. Para otro tipo de
flotadores, es decir, los flotadores de 100 mm de didmetro permanecen centrados dentro del

tubo de 110 mm y el haz del laser mantiene su camino a pesar de las variaciones de presién.

El flotador hace que se requiera una correccidon en la medida de la altura debido a la
variacion de la profundidad de inmersién del flotador de la columna de medida. Este efecto
solo se da en la columna de referencia ya que en ésta la presion permanece constante durante

todo el proceso de medida.

En definitiva la variacion de la profundidad de inmersién del flotador depende de la presidn
y de la geometria del propio flotador. Su valor se determina experimentalmente utilizando la
interferometria, variando la presién en ambas columnas cuando estan comunicadas o en una
sola cuando estdn aisladas. El resultado es una funcidn no lineal condicionada por la geometria

del flotador. La geometria del flotador se puede apreciar en la Figura (3, 20).
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Figura (3, 19). Flotador

Para determinar el espesor “e” dptimo de los discos de carburos de tungsteno utilizados
como lastres de los flotadores se han realizado varias determinaciones experimentales llegando
a la conclusién de que el comportamiento no es repetitivo y depende de cada ensayo, por este
motivo se hace necesario comprobar la repetibilidad de las medidas en cada serie de medidas,
mediante el andlisis de la repetibilidad del cero al inicio y al final. Al principio llegd a pensarse
qgue un espesor de los discos de 2 mm y 4 mm, en las columnas de referencia y medida
respectivamente, producia la correccién minima (ver Gréfica (3, 3) y Gréfica (3, 4)), pero cuando
finalmente se configuraron los flotadores con estos espesores se observaron variaciones en la
columna de medida. Sin embargo, la variacién relativa de la profundidad de inmersion por
encima de 80 000 Pa si es constante. Para minimizar el efecto de la variacién de la profundidad
de inmersién se han definido varias ecuaciones de ajuste por tramos siendo el ajuste

polinédmico de 42 orden el que produce residuos minimos.

Cuando se quitan todos los lastres de carburo de tungsteno se observa falta de repetibilidad
en las medidas, lo que significa que el carburo de tungsteno mejora la estabilidad de las

medidas.

La diferencia entre los valores experimentales y las ecuaciones de ajuste para el calculo de la
variacion de la profundidad de inmersidn, para los modos relativo y diferencial, se encuentra
dentro de + 0,001 9 mm, lo que contribuye a la incertidumbre con + 0,25 Pa. Siendo esta lo

contribucion dominante en al medida de la diferencia de altura. En modo absoluto la
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repetibilidad de las medidas no es adecuada, por lo que habra que seguir trabajando para

mejorarla.
CPI = f(espesor); Flotador referencia.
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Grafica (3, 3). Variacion de la profundidad de inmersion del flotador de referencia en funcidn de la presion y

el espesor del lastre.

Otro efecto significativo observado es que dada la relacion entre el didmetro del flotador y el
didametro interno del tubo (110 mm/ 100 mm) se producen efectos de histéresis en la columna
gue condicionan su funcionamiento. Para evitar la histéresis se debe operar solo en sentido
ascendente y antes de hacer el cero de la interferometria se debe producir una depresion en la
columna de medida para garantizar que previo al cero los meniscos del mercurio tienen la

misma configuracidn que en el momento de las medidas.

Finalmente, la masa de los flotadores es de 1217,944 g el de referencia y 1342,270 g el de

medida.

Otras alturas a tener en cuenta son las que hay entre las superficies del mercurio y los
puertos de conexién entre la columna y los equipos a calibrar. Ademas hay que tener en cuenta
que esta altura es variable ya que la superficie del mercurio cambia su posicién debido a las
variaciones de la presion. Para determinar esta altura se utiliza unos valores iniciales medidos

mediante una sonda de profundidad y deteccién de la superficie del mercurio mediante
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contacto eléctrico, Figura (3, 21) a, b y c. La incertidumbre asociada a su determinacién, en

todos los casos es inferior a 0,2 mm.

CPI = f(espesor); Flotador medida.
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Grafica (3, 4). Variacion de la profundidad de inmersidon del flotador de medida en funcién de la presion y el

espesor del lastre.

T Acero

I Carburo de Tungsteno
Figura (3, 20). Configuracion del flotador
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Figura (3, 21) a, b y c. Cotas de la columna de mercurio.

3.3. Modo de operacién.

La columna de mercurio, como ya se dicho, opera en modo absoluto relativo y diferencial,
siendo capaz de medir variaciones de presion desde 1 kPa Pa a 120 kPa con presiones de linea

de hasta 380 kPa.

La columna se puede utilizar de forma manual o automatica a través de un programa
desarrollado en “Lab view”. Ver Figura (3, 22). El control de la presién de la columna de medida
siempre se hace con un controlador de presidn. Sin embargo en la columna de referencia
depende del modo de funcionamiento. En modo relativo no se realiza ningun control, ya que
esta permanece abierta a la atmdsfera. En modo diferencial se hace con un controlador de las
mismas caracteristicas que el de la columna de medida y por ultimo en modo absoluto existen
dos posibilidades. La primera consiste en la regulacién en dindmico, estableciendo un equilibrio
entre la cantidad de moléculas que extrae el sistema de bombeo y las que aporta un
controlador de flujo masico. La segunda consiste en la regulacién en estdtico mediante la
aplicaciéon de vacio a través del sistema de bombeo, membrana turbomolecular, y el
aislamiento del sistema de bombeo una vez alcanzado un valor de presién inferior a 5 Pa. La
Figura (3, 23) muestra el esquema general de funcionamiento de de la columna, mientras que
la Figura (3, 24) muestra el esquema de operacion del sistema de regulacion de la presiéon de

referencia en modo absoluto.
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Figura (3, 22). Programa de control y medida de la columna de mercurio.
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Figura (3, 23). Sistema de control de la presion.
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Figura (3, 24). Sistema de regulacion y medida de la presion de referencia en modo absoluto.

Inicialmente, la regulacién de valores de presién absoluta inferiores a la presiéon atmosférica
era muy lenta, debido principalmente a la conductancia de los tubos de los controladores de
presion. Por ese motivo se estudié una modificacién del sistema y se afiadié una valvula de
apertura proporcional conectada directamente entre la bomba rotatoria y la columna de
medida. También se creo una subrutina en el programa informatico para controlar la apertura
de la valvula en funciéon del valor de presion a regular. Con esto se consiguieron tiempos de

regulacion aceptables.

Figura (3, 25). Valvula proporcional.

En cuanto a la medida del valor de la presion en la columna de referencia en modo relativo

se haya abierta a la atmdsfera y no es necesario medir su valor. Es en los modos absoluto y
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diferencial donde se hace necesario conocer su valor existiendo diferencias sustanciales en la

forma de medirla.

En modo diferencial se usa una balanza de presidn que ha sido calibrada previamente con la
misma columna de mercurio. Las medidas se realizan en estatico, y teniendo en cuenta el valor
de presion a medir (presiones superiores a la atmosférica), se puede considerar que la
distribucién de presion es uniforme en todo el circuito, estando solo condicionada por la

diferencia de altura. Con lo que el valor se obtiene practicamente de forma directa.

Por el contrario, en modo absoluto las medidas pueden hacerse en estatico o en dindmico.
En este caso los valores de presion son pequefios (por debajo de 10 Pa) y no se puede
garantizar una distribuciéon homogénea de la presion, sobre todo cuando se trabaja en
dinamico. Por lo que fue necesaria la realizacién de un estudio para determinar cual es la forma

mas exacta para la determinacion de la presidon en la columna de referencia en este modo.

3.3.1. Estudio para la determinacion de la presion en modo absoluto.

Como elemento de medida de la presidn residual en la columna de referencia en modo
absoluto, se utiliza un medidor capacitivo de 133 Pa de fondo de escala (CDG). Al que es
necesario realizarle el ajuste de cero. Para realizar este ajuste se utiliza una bomba
turbomolecular y un medidor de ionizacién. Una vez realizado el ajuste de cero, la presién en la
columna de referencia se puede regular dindmicamente o estaticamente. De forma dinamica se
establece un equilibrio entre la cantidad de moléculas que extrae la bomba de la columna y la
aportaciéon de gas realizada por un controlador de flujo masico. En forma estatica la columna

permanece aislada durante el momento de medida.

La presion final en la columna de referencia en modo dinamico es de 0,3 Pa. Se ha escogido
este valor para garantizar que el valor de la presion en la columna de referencia es mayor de la
presion de vapor del mercurio a la temperatura de referencia. La regulacién de la presidn se
hace en modo dindmico utilizando la bomba turbomolecular y un controlador de flujo masico

(MFC). Finalmente la inestabilidad de la presién es de + 0,05 Pa.
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Otro factor a tener en cuenta en modo absoluto es la falta de uniformidad de la presion
entre el punto donde estd colocado el medidor capacitivo (CDG), la propia columna de
referencia y el puerto de conexién. Para evaluar este efecto se colocd otro medidor capacitivo
de las mismas caracteristicas que el primero en el mismo lugar donde esta instalado el CDG de
la columna, comprobando que las indicaciones de ambos CDG’s eran coincidentes.
Seguidamente se instald en el puerto de conexion de la columna de referencia observando que
existe un gradiente positivo de presidon entre el punto donde esta instalado el CDG de la
columna y el puerto de conexion (Ver Figura (3, 26) a y b). De la Grafica (3, 5) se deduce una
diferencia maxima de 0,24 Pa, lo cual es légico teniendo en cuenta que las medidas se estdn

realizando de forma dinamica.

CENTRO ESPANOL | ICIRITINET |

DE METROLOGIA

Figura (3, 26) a y b. Colocacién de patrones en estudio en dinamico. a - Realizacion del cero y b — Localizacién

en puerto de referencia.

La conclusién cuando se mide en dindmico es obvia, es necesario corregir los valores
indicados por el CDG con 0,12 Pa con una contribucion adicional a la incertidumbre de + 0,15 Pa

(k=2).

La comprobacién en estatico se hizo con tres medidores capacitivos, el de la propia columna
y otros dos colocados en los puertos de referencia y medida, respectivamente. Durante los
ensayos se comprobd que en este modo no es posible obtener valores de presién residual tan
bajos como en dinamico, siendo valores normales entre 6 Pa y 10 Pa. Sin embargo, como

aspecto positivo, la uniformidad de la presién se encuentra dentro de + 0,05 Pa (Ver Tabla (3,

4)).
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Por otro lado cuando se mide en estatico se produce un aumento continuo de la presidon que
hace que ésta varié aproximadamente desde 0,3 Pa a 2 Pa en 180 segundos y a 33 Pa en 15
horas. Esta variacion de la presion en el tiempo es lo suficientemente lenta para valores por
encima de 6 Pa, lo cual permite realizar medidas con una aportacién a la incertidumbre menor

de £ 0,0012 Pa/s que para un tiempo de medida de 30 s supone una contribucién de 0,036 Pa.

Ademas al realizar el ajuste de cero de la interferometria en modo dinamico se producen
errores debido a la falta de uniformidad de la presién entre ambas columnas. Por lo que es

necesario hacerlo en estatico.

Uniformidad de la presion residual

0,50
0,45 ;/// //:7%'

0,40

0,35 1
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0,25 ~, —— CDG ref.

+— —_— - CDG med.

0,20

0,15 4

0,10

Presién columna de referencia (Pa)
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Presién columna de medida (hPa)

Grafica (3, 5). Uniformidad de la presiéon residual en modo dinamico.

La conclusién principal es que aunque el valor de presidon residual es mayor en modo
estatico que en dindmico su contribucién final a la incertidumbre es menor para valores

inferiores a 18 Pa. Por lo que la medida se debe realizar en modo estatico.
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Tabla (3, 4). Estabilidad de la presion residual en modo estatico.

Indicacion Indicacion Indicacion Diferencia
CDG Ref. CDG 1ltorrl CDG 10 torr 2
Puerto ref Puerto med
Pa Pa Pa Pa
5,88 5,91 5,92 0,04
6,38 6,40 6,40 0,02
6,88 6,96 6,93 0,08
7,38 7,31 7,28 0,10
7,88 7,89 7,84 0,05
8,53 8,50 8,46 0,07
8,88 8,89 8,85 0,04
9,38 9,39 9,33 0,06
9,88 9,89 9,82 0,07
Dif. Max: | 0,10 |

3.3.2. Calculo de la presioén.

Finalmente, la formula general para el calculo de la presién en la columna de mercurio

gueda definida por la ecuacion (3,13):

P = (Dvig (oo Prig )= 2 )& (S Al + S 8 + S Ay +3 6 hy )+ CNR,+CNR.+ p,+ 3 8 p,

(3,13)
Donde:
Dot B ) = Prig(togs Po )+ Py (toy, D) 1
00 P T A1y +) = 20)+ Bt + 35109 ) 20 ][ _ (Putp) (3,14)
X ) Po

y la diferencia de altura entre las superficie del mercurio se calcula aplicando las ecuaciones

(3,4) y (3,5) en modo absoluto y de (3,6) a (3,12) en los modos relativo y diferencial.

Las ecuaciones de (3,15) a (3,17) son utilizadas en los diferentes modos:

e En modo absoluto:
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p = pHg(t‘)O’]_?Hg)+5pHg(t90rp0) 1
"+ At 5t)—20)+ B((t 5t)—20)° nt D
[+ Al + 6)=20)+ Bty + Y 51) )J{l_ﬂ(p zp)“’“} 515
(g|+6gl)(zAhr+26hr+zAhm+Zé‘hm)+pN2vmglH(Hg,m—N,m)+(pr+25pr)
e En modo relativo:
b= Prig(togs Prg )+ 0Pug oy, Dy ) 1 —p
m [1+A((t90+25t)—20)+B((t90+25t)—20)2J[I_Z((pnﬂrpr)_po):| : (3,16)
2
(gl+5gl)(ZAhr+z5hr+2Ahm+Z5hm)+(pNz,m_pa)gIAH(Hg,m—N,m)
e En modo diferencial:
D = pHg(t90’l_7Hg)+5pHg(t90’p0) 1 _p
" A+ Y 51)=20)+ B((tyy+ > 51)~20)7 | P+ P, ) a
1—Z(T—po) (3,17)

(g+0g D Ah +> . 5h +> Ahy+> Sh,)

+(pN2,m _pa)gl A]—I(Hg,m—N,m)-i_(,0N2,r _pa)gl AI—I(Hg,r—N,r)

Para facilitar su implementacién en los programas informaticos se han combinado las
ecuaciones (3,15) a (3,17) implementando la ecuaciéon (3,18) y estableciendo condiciones en

funcion del modo de trabajo.

_ Prig(ts9: Prig ) + OPrg (oo, Po) 1 B
Pm [l-l—A((t90+Z&t)—20)+B((t90+25t)—20)zj{1 ontp)_, )} Pa
2 0

-x(

(g+0g D Ah +> 5h +> Ahy+> Sh,)

+(Pnuym =PI & AH pgmnm) (Pir =P )8 AH{Hg,r—N,r)+(pr+25pr)

(3,18)

3.4. Incertidumbres.

Las incertidumbres de medida de la columna de mercurio se calculan por dos métodos:

primero mediante el método de propagacion de incertidumbres definido en la Guia de
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expresion de la incertidumbre de medida (GUM) [3, 22] y el segundo mediante el cdlculo por el

método de Monte Carlo definido en el Suplemento 1 de la GUM [3, 23].

La GUM proporciona un marco para la evaluacion de la incertidumbre, basado en la ley de
propagacion de la incertidumbre y la caracterizacion de la magnitud de salida mediante una
distribucién gaussiana o una distribucion t ajustada a los datos. En este marco, la ley de
propagacion de la incertidumbre proporciona un medio para la propagacion de las
incertidumbres a través del modelo. En concreto, evalua la incertidumbre tipica asociada a una

estimacion de la magnitud de salida, dadas:

e las mejores estimaciones de las magnitudes de entrada,

las incertidumbres tipicas asociadas a estas estimaciones, y, en su caso,

los grados de libertad asociados a estas incertidumbres tipicas, y

e cualquier covarianza no nula asociada a parejas de estas estimaciones.

En el método de Monte Carlo la funcién de distribucién de probabilidad FDP elegida para
caracterizar la magnitud de salida se utiliza para proporcionar un intervalo de cobertura, para
una probabilidad de cobertura estipulada, de esa magnitud. Las mejores estimaciones, las
incertidumbres tipicas, las covarianzas y los grados de libertad resumen la informacidn
disponible relativa a las magnitudes de entrada, se representa en términos de FDP de las
magnitudes de entrada. El enfoque Monte Carlo trabaja con estas FDP, a fin de determinar la

FDP de la magnitud de salida.

El uso de FDP es, en general, coherente con los conceptos que subyacen en la GUM. La FDP
para una magnitud expresa el estado de conocimiento acerca de la magnitud, es decir,
cuantifica el grado de certidumbre sobre los valores que pueden asignarse a la magnitud, sobre
la base de la informacidn disponible. La informacién por lo general consta de datos estadisticos
sin procesar, resultados de medida u otros informes cientificos relevantes, asi como criterios

profesionales.

94



La columna de Hg

Los problemas tipicos a los que el método de Monte Carlo se puede aplicar son aquellos en

que:

e Las contribuciones a la incertidumbre no son, aproximadamente, de la misma

magnitud.

e es dificil o inconveniente proporcionar las derivadas parciales del modelo, tal como

requiere la ley de propagacion de la incertidumbre,

e |a FDP de la magnitud de salida no es una distribucion gaussiana o una distribucién t

ajustada a los datos,

e |a estimacién de la magnitud de salida y su correspondiente incertidumbre tipica

asociada son, aproximadamente, de la misma magnitud,

e |os modelos son arbitrariamente complicados, y

e |as FDP de las magnitudes de entrada son asimétricas.

El método de Monte Carlo proporciona un procedimiento de validacidon para comprobar si el
enfoque GUM sobre la incertidumbre es aplicable, siendo el enfoque GUM sobre la
incertidumbre la principal opcidén para la evaluacién de la incertidumbre en circunstancias en

gue se pueda demostrar su aplicacién.

Por lo expuesto vamos a utilizar ambos métodos para evaluar las incertidumbres de medida.

3.4.1. Propagacion.

De forma general en todo el documento el calculo de incertidumbres mediante propagacién

se va a presentar siguiendo el siguiente esquema:

1. Definicion del modelo matematico que relaciona la magnitud de salida de la

magnitud de entrada.

2. Tabla resumen con: definicion de las magnitudes de entrada; estimacién de las

mismas; incertidumbres tipicas de las magnitudes de entrada; distribucion de
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probabilidad; coeficientes de sensibilidad; contribuciones a la incertidumbre de la

magnitud de salida e incertidumbre tipica combinada.

3. Calculo de los coeficientes de sensibilidad.

4. Estimacion de las magnitudes de entrada y su incertidumbre.”®

En el caso de la columna de mercurio, el modelo matematico para el cdlculo de la

incertidumbre de la presién medida viene definido por la ecuacién (3,18), aplicando ciertas

consideraciones segun el modo.

Aplicando la ley de propagacién de la incertidumbre al modelo matematico se obtienen las

diferentes contribuciones a la incertidumbre de las magnitudes de entrada sobre la presidon

medida por la columna de mercurio. La Tabla (3, 5) muestra de manera abreviada el calculo de

incertidumbres sobre la presién generada.

Tabla (3, 5). Calculo de incertidumbres de la presion generada.

Incertidumbre o, Coeficiente ibucié
Magnitud Estimacidn Distribucion de C'ontnb.uaon ala
Tipica de sensibilidad incertidumbre
Xi X i
u(x) probabilidad . uiy)
Densidad del — — —
: Prg(tso: D ) u(PHg (159, D )) rectangular co Co u(/?Hg (199, Prg )
mercurio
Deriva de la
densidad del | 0Py, (Tog, Py ) u(5pHg (to9, Drg )) rectangular ¢ Cau(5pHg (toy, Drg ))
mercurio
Temperatura
dzl He tog M(tgo) normal Cy Cﬂ/l(fgo)
Deriva de la
temperatura o u(ot) rectangular ¢y cu(dty)
del Hg
Uniformidad
térmica del ot u(dty) rectangular ¢ cu(oty)
Hg
Presién
+ v (pme +pre ) (l)me +pr‘e )
media del M u(# rectangular C2 oy el I
mercurio 2 2 2

7 . . . .
En el caso de que alguna magnitud de entrada haya sido tratada previamente no volvera a presentarse.
8 . .z . ,
En el caso de que una magnitud de entrada sea a su vez funcién de otras magnitudes, segin un modelo
matematico se seguira el mismo esquema.
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Magnitud
Xi

Estimacion

Xi

Incertidumbre
Tipica

u(x;)

Distribucién
de
probabilidad

Coeficiente
de
sensibilidad

Ci

Contribucién a la
incertidumbre

uify)

Deriva de la
presion
media del
mercurio

{

@med + prc{f)

2

|

M(&( (pmed + pref )

2

)

rectangular

C2

¢ u(é‘[—(pm“’ + pre/’)D
2

Gravedad
local

8i

u(g)

normal

C3

csu(gy)

Deriva de la
gravedad
local

%

u(ogy)

rectangular

C3

csu(ogy)

Densidad del
aire

Pa

u(p.)

rectangular

Cly

Crqu(ps)

Diferencia
de altura
columna de
referencia

Ah,

u(4h,)

normal

Cy

cu(4h,)

Diferencia
de altura
columna de
medida

Ah m

u(4h,)

normal

Cy

cqu(4h,,)

Profundidad
de inmersion
flotador de
referencia

Ah]r

U(Ah[,)

rectangular

Cy

Cqu (AhIr)

Profundidad
de inmersion
flotador de
medida

Ahlm

u(Ah,y,)

rectangular

Cq

cu(Ahy,)

Resolucion
medida
columna de
referencia

5h]r

u(éhlr)

rectangular

Cy

cu(ohy,)

Resolucion
medida
columna de
medida

éh]m

u(hyy)

rectangular

Cy

c4u(5hlm)

Repetibili-

dad

oh;

u(ohy)

normal

Cy

cqu(ohy)
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Magnitud
Xi

Estimacion

Xi

Incertidumbre
Tipica

u(x;)

Distribucién
de
probabilidad

Coeficiente
de
sensibilidad

Ci

Contribucién a la
incertidumbre

uify)

Presion
columna de
referencia

pr

u(py)

normal

Cs

CSu(pi)

Deriva de la
presion
columna de
referencia

5]) rl

u (épr'l)

rectangular

Cs

Csu (5[) r1)

Estabilidad
de la presion
de
referencia

517 r2

u(op,2)

rectangular

Cs

Cst(pry)

Uniformidad

de la presion
columna de
referencia

5]7 r3

u (5p r3)

rectangular

Cs

csu (ép r3)

Correccion
por nivel de
referencia -
medida:
Densidad del
fluido

pN_,med

u(pN_,med )

rectangular

Co

C6u(pN2med )

Correccion
por nivel de
referencia -
medida:
Densidad del
aire

Pu

u(p.)

rectangular

Cs

cs u(pa)

Correccion
por nivel de
referencia -
medida:
Gravedad
local

8

u(g)

rectangular

Cio

crou(gy

Correccion
por nivel de
referencia -
medida:
Diferencia
de altura

AH

(H pied =7 e )

u (A H(Hgmed T ea) )

rectangular

2

€12 M(A H( HOmed 1€ e ) )
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Magnitud
Xi

Estimacion

Xi

Incertidumbre
Tipica

u(x;)

Distribucién
de
probabilidad

Coeficiente
de
sensibilidad

Ci

Contribucién a la
incertidumbre

uify)

Correccion
por nivel de
referencia -
referencia:
Densidad del
fluido

P fre

u (pf.rcff )

rectangular

c7

c7u (/’.ﬁwf )

Correccion
por nivel de
referencia -
referencia:
Densidad del
aire

Pa

u(pa)

rectangular

C9

C9 u(pa)

Correccion
por nivel de
referencia -
referencia:
Gravedad
local

8i

u(gy

rectangular

Cri

cru(gy

Correccion
por nivel de
referencia -
medida:
Diferencia
de altura

A

H(refref —HGer )

AH

(refrer —Harer )

rectangular

Ci3

€13 ”(A H e, g, ))

3.4.1.1. Coeficientes de sensibilidad.

u(pm)

V2u®,)

Los coeficientes de sensibilidad se obtienen de las derivadas parciales de la ecuacién modelo

(3,18) respecto a cada una de las variables de entrada:

p
op, ~ pHg(t90’5)

apHg(t‘)O’g) Porg

Cy = g, Ah (3,19)
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1%
¢ = % ~ _pHg(t%’g)AglAh

3 op,,
- a((l’m +p,)
2

%)

_p,

- p
¢, = AR ~pHg(t90’E)gl

cs = 2]77,:, =1
Co = %ij * 8 AH 10 1y nm)
¢ = ;‘::r = GAH g,y

100

) R = Phy (%w%)lngh

(3,20)

(3,21)

(3,22)

(3,23)

(3,24)

(3,25)

(3,26)

(3,27)
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_OCNR, _

Gy op ~ _g]AH(Hg,r—N,r) (3,28)
OCNR
ClO = ag " (pNz,m - pa )AH(Hg,m—N,m) (3;29)
I
OCNR,
h = og R (pf,,r — P, )AH(Hg,r—N,r) (3,30)
I
OCNR
Ch=m— Py — P& (3,31)
aAIi(Hg,mfN,m)
OCNR
Cy=m (P, — P& (3,32)
aA]—[(Hg,r—N,r)
0
G = a];m el (3,33)

3.4.1.2. Magnitudes de entrada.

Las contribuciones a la incertidumbre de las magnitudes de entrada han sido tratadas de

forma general en el apartado 3.2. En este apartado se tratan de forma especifica:

3.4.1.2.1. Densidad del mercurio.

Las contribuciones a la incertidumbre debido a la densidad del mercurio son:
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Densidad mercurio: Tal como se detalla en el punto 3.2.3 su valor se calcula a partir
de la ecuacidn (3,3) establecida en la ITS-90 [3, 6]. Su contribucion a la incertidumbre

es de + 2:10°° p(20 °C, py) tratada como una distribucién rectangular.

Deriva de la densidad del mercurio: Su valor es cero y su incertidumbre de acuerdo

con Bettin [3, 7] esde 1-10'6-p(20 °C, po) tratada como una distribucién rectangular.

Temperatura del mercurio: Su valor se obtiene como la media de las indicaciones de
las dos Pt-25, siendo la incertidumbre de calibracién de dichas sondas de 0,005 K

para k = 2, por lo que se trata como una distribucidon normal.

Deriva de la temperatura: Su valor es cero y su incertidumbre, teniendo en cuenta
que las termoresistencias se utilizan en condiciones estaticas y a temperatura de 20
°C, lo cual significa que no estan sometidas a ningun tipo de estrés, se estima que

serd menor de £ 0,0025 K y se trata como una distribucién rectangular.

Uniformidad térmica del mercurio: El programa “Columna B39” la obtiene como la
diferencia maxima entre las ocho sondas de temperaturas localizadas en las dos
columnas. Como valor de correccion asigna cero e introduce la diferencia en el
balance de incertidumbres como una distribucién rectangular. La observacién de los
valores demuestra que en el peor de los casos la diferencia es menor de 0,040 K, por

lo que puede asumirse una contribucion a la incertidumbre de 3,6:10° P.

Presién del mercurio: La presion absoluta del mercurio se obtiene como el valor
medio entre la presidon aplicada en la columna de referencia y la presién aplicada en
la columna de medida. En los modos absolutos y diferencial estas se miden con los
dos controladores wika. En modo absoluto, la presidon en la columna de medida se
mide con el controlador wika, pero la presién en la columna de referencia se mide
con el medidor capacitivo. De manera que se puede asignar una contribucién a la
incertidumbre de + 200 Pa en los modos relativos y diferencial y de + 100 Pa en modo

absoluto. Ambas se tratan como una distribucion rectangular.
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e Deriva de la presidn del mercurio: Su valor es cero. En los modos relativo y diferencial
se asigna una deriva de * 100 Pa y en modo absoluto se asigna una deriva de £ 50 Pa.

Todas ellas se tratan como una distribucién rectangular.
3.4.1.2.2. Valor de la aceleracidon de la gravedad local.

El valor de la aceleracién de la gravedad local ya ha sido tratado ampliamente en el punto
3.2.4 por lo que resumiendo, la contribucién a la incertidumbre por calibracion es de
0,2 x 10'6-g, para k = 2. Estimando una contribucion por deriva de + 0,5 x 10'6-g, tratada como

una distribucion rectangular.
3.4.1.2.3. Densidad del aire.

La densidad del aire solo es aplicable a los modos relativo y diferencial, ya que en modo
absoluto es cero. Su valor se calcula de la uUltima revision de la formula de BIPM, también
conocida como ecuacion de Giacomo [3, 24]. En nuestro caso y teniendo en cuenta la
incertidumbre de dicha férmula y de los parametros de entrada se le asigna una contribucion a

la incertidumbre de + 0,010 kg/m3, tratada como una distribucién rectangular.
3.4.1.2.4. Diferencia de altura columnas de referencia y medida.

Las magnitudes de entrada debido a la medida de la diferencia de altura son debidas a la

propia medida, a la correccidn por profundidad de inmersién y a la resolucion de la medida.
3.4.1.2.5. Medida de la diferencia de altura.

La contribucion a la incertidumbre de la medida de la diferencia de altura se obtiene tras
aplicar la ley de propagacion a la incertidumbre a la ecuacién (3,34) obtenida de la combinacién
de las ecuaciones (3,4) y (3,12). La Tabla (3, 6) y la Tabla (3, 7) muestran de manera resumida el

calculo.

C-A, -CIR L
A=|—2 =" i pp|l—= D
( 64 pj G L P (3,34)
’128 ¢

p
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Tabla (3, 6). Contribucion a la incertidumbre de la medida de la altura en la columna de referencia.

Incertidumbre | Coeficiente ibucién a |
Magnitud Estimacion Distribucion de Contribucion a [a
Tipica de sensibilidad incertidumbre
X: X; ore
i i uix) probabilidad : uly)
Longitud
(Calibracion
del I3ser, Ay u(Ag) normal Crs crs u(Ay)
columna de
referencia)
Deriva de la
calibracion
del laser oA u(oAg) rectangular Cis cs u(ody)
(columna de
referencia)
Recorrido
haz en el
interior de la D,, u(D,,) rectangular cr7 ciyu(D,,)
columna de
referencia
Indice de CIR CIR,,) rectangular (CIR,,)
refraccién “ b & €19 Cro WEA
Cuentas
referencia C, u(C,) rectangular Coy e u(C,)
CIR; :
Longitud
compensador L, u(L,,) rectangular Cr3 casu(L,,)
de referencia
CIR; : deriva
compensador oL, u(oL,,) rectangular €23 ¢ u(oL,,)
de referencia
CIR;:
Longitud de Ay u(Ay rectangular Cas €5 U(Ag)
onda
CIR; : Deriva
Longitud de oAy u(oly) rectangular Cos Ca5 U(OAy)
onda
CIR; : CIRegien CIR u(CIR) rectangular Cy7 c27 u(CIR)
CIR; : Cuentas
acumuladas C., u(C,,) rectangular C29 cou(Cy)
referencia

104




La columna de Hg

Incertidumbre | Coeficiente TBucid
Magnitud Estimacion o Distribucion de C?nrlt:r?ilécl:;nb?;a
X , Tipica dg . sensibilidad
i i uix) probabilidad : uy)
CIR; :
Coeficiente Cor u(cy,) rectangular c31 C31 U(Cpy)
de presion
u(4h,) V2B

Tabla (3, 7). Contribucidn a la incertidumbre de la medida de la altura en la columna de medida.

Incertidumbre | Coeficiente Ty
Magnitud Estimacion Distribucion de Contribucion a [a
Tipica de sensibilidad incertidumbre
X, X; ore
i i uix) probabilidad : uy)
Longitud
(Calibracion
del laser, Ao u(Ay normal Ci6 cr6 (g
columna de
medida)
Deriva de la
calibracion
del laser oA u(oAg) rectangular Cis c16 u(oAy)
(columna de
medida)
Recorrido
haz en el
interior de la D, u(D, ) rectangular Crg cisu(D, )
columna de
medida
Indice de CIR (CIR,) rectangular (CIR,)
refraccion Y b g €19 Crott L
Cuentas
medida Cn u(C,) rectangular Cr cnru(C,)
CIR; :
Longitud L (L) rectangular (Liw)
compensador Lm U(Ligm g C2q Coq U(Ly,
de medida
CIR; : deriva
compensador oLy u(oLy ) rectangular Coy Coq u(OLy,)
de medida
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Incertidumbre | Coeficiente TBucid
Magnitud Estimacion Distribucion de Cf)ntrlb-ucmn ala
Tipica de sensibilidad incertidumbre
X X; ore
i i uix) probabilidad : uy)
CIR; :
Longitud de Ay u(Ay rectangular C2 Ca6 U(Ay)
onda
CIR; : Deriva
Longitud de My u(oly) rectangular C Ca6 U(OAy)
onda
CIR; : CIRegien CIR u(CIR) rectangular Cos ¢ u(CIR)
CIR; : Cuentas
acumuladas Cim u(C, ) rectangular C30 c3o u(Cp)
medida
CIR; :
Coeficiente Com u(cym) rectangular C32 C32 U(Cpm)
de presion
u(4h,,) V2wl Ah, )

Siendo los Coeficientes de sensibilidad de la diferencia de altura:

Cis

Ci6

€7

Ci8

AR,
o1, 64

m

oAk, C,CIR

04, 64
_ OAh,
oD,,
_ OAh,, N ( CIR
oD

p.r

C.CIR

t,r( p=atm)

t,m( p=atm )

~ (CIRt,r(p:atm) - 1)

t.m( p=atm) 1)

(3,35)

(3,36)

(3,37)

(3,38)
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OAh

r ~

Clog ="~
OCIR 64

. Ok
% BCIR

m~
~

_ 0k, _CIRA

Co aC.
o = OAh,
Ry

m

Cy = oL

tr

= ~
~

GAhr ~ [(Lt,r /CIRt,r(p=atm))_(Lt,r /Cp,r)

Cyy = oL

t,m

aAhm ( Lt.m / CIRt.m(p:atm) ) - (Ltm

oAk, _ CIR'C,,

C: = 5]
B, 128L,,

oAk,  CIR’C,,

CHhe = =~
*oa,  128L,,
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. _Obh_ ACIR’C, (CACIR ) (3,47)
7 8CIR 128L,, 64 " '
c = 8Ahm o A’OCIRZCt,m (Cmﬂ'OCIR +D j 3,48
5 = S cin 1281, od pm (3,48)
oAh,  ACIR (C A,CIR
@=5c 1L | e e e
oAb,  ACIR’(C,ACIR
Cy = o ~— 8L ” +Dp'm (3,50)
oAb, | CIR?., | C.A,CIR
“7ac, | e e O >
p.r p.r
0 CIR*.» |( C A,CIR
o g St
pm p.m

Y las magnitudes de entrada:

e (Calibracién de la longitud de onda del laser. Obtenida por calibracion con una

incertidumbre de 10™° m para k=2
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e Deriva de la calibracion de la longitud de onda del laser. Su valor es cero y se estima que
su contribucién a la incertidumbre es de + 3,3 10 m, tratado como una contribucién

rectangular.

e Recorrido del laser en el interior de la columna. Su valor se obtiene de la suma del
recorrido en el cero mas la variacidon de la posicion del flotador. Su contribucién a la

incertidumbre es de £ 1 mm tratada como una distribucidn rectangular.

e indice de refraccién (Edlén). Esta correccién no es aplicable en modo absoluto, por lo
que en este modo su valor es 1 y su contribucién a la incertidumbre es cero. En los
modos relativo y diferencial se calcula mediante las ecuaciones de Edlén (3,6) a (3,10).
Su contribucién a la incertidumbre en las condiciones de medida del laboratorio es de

8,2 x 107 m/m, para k = 2.

e Cuentas medidas. Es la indicacion obtenida del sistema interferométrico de las
columnas, su contribucion a la incertidumbre es de + 0,5 cuentas tratadas como una

distribucién rectangular.

e Longitud del compensador. Aunque su valor se obtienen mediante calibracion, en
nuestro caso su contribucion a la incertidumbre la vamos a tratar como una distribucidn

rectangular de intervalo £ 0,002 5 mm.

e Deriva de la longitud del compensador. Su valor es cero y se estima que su contribucion

a la incertidumbre es de 0,002 5 mm, tratada como una contribucién rectangular.

e Cuentas acumuladas en el compensador. Es la indicacion obtenida del sistema
interferométrico del compensador de longitud de onda, su contribucion a la

incertidumbre es de + 0,5 cuentas tratadas como una distribucién rectangular.

e Coeficiente de presion. Este parametro solo se aplica en modo absoluto. Su valor se ha
obtenido de las especificaciones del fabricante y su contribucién a la incertidumbre es

de + 1 10 tratada como una distribucién rectangular.
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La implementacién de estas contribuciones al calculo de incertidumbre se puede agrupar
considerando una contribucién uUnica de valor 0,000 6 mm, para k =2, que es el valor maximo de

incertidumbre que se obtiene en las condiciones mas desfavorables.

3.4.1.2.6. Variacion de la profundidad de inmersion.

La correccion por variacion de la profundidad de inmersion se calcula de forma experimental
segln se desarrolla en 3.2.5. Esta correccion solo es aplicable en la columna de medida, ya que
en la columna de referencia la presién permanece constante a lo largo de un ensayo. La Tabla
(3, 8) muestra los resultados obtenidos para presién relativa y diferencial. La Tabla (3, 9)
muestra los resultados de los ajustes en la variacién de la correccién de la variacion de la
profundidad de inmersién en funcidn de la presidn para presidn absoluta cuando se tienen en
cuenta solo un ensayo, sin embargo en la Tabla (3, 10) se puede observar que en modo
absoluto, cuando se tienen en cuenta diferentes ensayos para su calculo, la repetibilidad de las
indicaciones elevan la contribucién de este parametro a la incertidumbre total por encima de

los limites aceptables.

Tabla (3, 8). Correccién por profundidad de inmersiéon en modo relativo.

Columna de
Medida diferencia CPl =ep*+dp3tcp2+bp +a
Presion max-min
mbar mm e d c b a
900 a 2000 0,003 8 -3,07923E-23  1,14103E-17 -2,12034E-12 3,58457E-07 -0,0001638

Tabla (3, 9). Correccion por profundidad de inmersion en modo absoluto sin tener en cuenta la repetibilidad

entre ensayos.

Columna de
Medida diferencia CPl=ep*+dp3tcp2+bp +a
Presion max-min
mbar mm e d c b a
< 10 mbar 0,007 7 -5,70312E-14  1,41179E-10 -1,37829E-07 0,000126435 -0,00122124
10 a 100 0,002 4 -1,60142E-17 5,00144E-13  -5,9362E-09 3,86598E-05 0,041622319
100 a 600 0,0005 -1,4765E-20 2,85048E-15  -2,1481E-10 8,40717E-06 0,109012052
600 a 1200 0,000 2 -3,31736E-22  1,50135E-16 -2,71045E-11 2,58337E-06 0,178616654
<1200 0,000 3 -1,30656E-22  8,64308E-17 -2,18187E-11 2,67295E-06 0,160157405
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Tabla (3, 10). Correccién por profundidad de inmersion en modo absoluto teniendo en cuenta la
repetibilidad entre ensayos.

Columna de
Medida diferencia CPl=ep’+dp3cp2+bp +a
Presion max-min
mbar mm e d C b a
< 10 mbar 0,024 6 6,5261E-15 -6,9409E-12 -4,9663E-08 0,00012434 -0,00151607
10 a 100 0,046 7 -3,6923E-17 1,0406E-12 -1,0604E-08 5,4027E-05 0,02547045
100 a 600 0,021 0 -3,505E-20 5,8603E-15 -3,6578E-10 1,13E-05 0,09018453
600 a 1200 0,060 4 -8,0972E-21 3,2788E-15 -4,8437E-10 3,1166E-05 -0,47089331
<1200 0,061 7 6,5448E-21 -4,083E-15 9,4056E-10 -9,4562E-05 3,78305338

3.4.1.2.7. Resolucion.

La correccidn por resolucion vale cero y su contribucion a la incertidumbre es de + 0,000 05

mm tratada como una distribucién rectangular.
3.4.1.2.8. Repetibilidad.

La contribucidn a la incertidumbre por repetibilidad se obtiene de la desviacidn tipica de las
indicaciones de la diferencia de altura de la columna de referencia menos la columna de
medida en los 10 segundos previos a la medida, por lo que su contribucién a la incertidumbre

se trata como una distribucion normal.
3.4.1.2.9. Presion columna de referencia.

Esta correccidn solo es aplicable en los modos absoluto y diferencial. Las contribuciones a la
incertidumbre estan compuestas por la calibracion del medidor su deriva en el tiempo, la

estabilidad de la presion y la uniformidad.

En modo absoluto su valor se mide mediante el medidor capacitivo (CDG). Su contribucién
por calibracién es de 0,005 x p,, k = 2. La contribucién por deriva se ha estimado en = 0,005 x p;,
tratada como una distribucidn rectangular. La estabilidad en el tiempo la calcula directamente
el programa de las indicaciones del CDG durante los ultimos 10 s. La uniformidad se ha

desarrollado ampliamente en el punto 3.3.1.
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En modo diferencial se mide con una balanza de presidn conectada al puerto de referencia.
Dado que la balanza puede variar en este modo su contribucion a la incertidumbre su célculo se

realiza de forma externa y no forma parte de esta tesis.

3.4.1.2.10. Correccion por nivel de referencia, columna de referencia.

Esta correccidn solo es aplicable en modo diferencial. Su contribucién a la incertidumbre se
obtiene de combinar las contribuciones de la densidad del fluido, de la densidad del aire, de la
gravedad local y de la diferencia de altura. La obtencidon de los valores e incertidumbres para la
densidad del aire y la gravedad local ya han sido tratados previamente en varios subapartados

de 3.4.1.2.

El fluido utilizado normalmente va a ser nitrégeno y el valor de su densidad se puede
obtener a partir de la ecuacién de los gases perfecto con una contribucion a la incertidumbre

de + 0,050 kg/m3, tratada como una distribucion rectangular.

El valor de la medida de la diferencia de altura entre la superficie del mercurio y el punto
medio del puerto de conexion se obtiene de la suma del valor calibrado en la posicidn cero de
los flotadores mas la variacion de la posicion del flotador. Su contribucién a la incertidumbre es

de + 0,2 mm tratada como una distribucién rectangular.

3.4.1.2.11. Correccion por nivel de referencia, columna de medida.

Esta correccién aplica en todos los modos y sus diferentes componentes son las mismas que

las obtenidas para la columna de referencia que ya han sido tratadas en el punto 3.4.1.2.10.
3.4.1.3. Resultados.

A continuacién se muestra el balance de incertidumbres para los diferentes modos en
puntos extremos. Los calculos han sido realizados mediante la hoja de calculo
“Columna_Hg_r00”. En los puntos 3.4.1.3.1y 3.4.1.3.2 se muestra de forma general el balance

de incertidumbres para la correccién del indice de refraccion y la medida de la altura.
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Inicialmente se desarrolla el calculo de la medida de la altura y su incertidumbre necesario

para el calculo de la presién y su incertidumbre en todos los modos.

3.4.1.3.1. Correccion indice de refraccion.

Esta correccion no es aplicable en modo absoluto, por lo que solo se tiene en cuenta para
presiones relativas y diferenciales. La Tabla (3, 12) es el resultado de la aplicaciéon de la
ecuaciones (3,6) a (3,10) a los datos de entrada de la Tabla (3, 11). El balance de incertidumbre

se desarrolla desde la Tabla (3, 13) a la Tabla (3, 17).

Tabla (3, 11). Datos de entrada.

Modo: P. Relativa

p 93100 Pa t 200 Pa
t 20 °C t 0,2 °C
h.r. 50 % + 25 %

Tabla (3, 12). Correccidn indice de refraccion (Edlén).

(n-1), x 10° = 2,765310938E+04

S

(n-1);, = 0,000249728
(N = 0,999 750 27

A = 1,2378847E-05

B = -1,9121316 1/K?
C = 3,393711047E+01 1/K
D = -6,34E+03 K
psv(td) = 1170,503427 Pa

-4,254100666E-07
0,999 749 85

(n)tpf' (n)tp =

(n)tpf =

Tabla (3, 13). (n-1)s x 10°. Correccién del indice de refraccién sin considerar factores ambientales menos uno.
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Magnitud Estimacion Incertidumbre Unidad Distribuccidn de |Coeficiente de| Contribuccion a
tipica probabilidad sensibilidad | la incertidumbre
Xi Xi u(xi) ci ui(y)
Sigma 1,580 -2,50E-09 pm™? Normal 5,06E+02 -1,26E-06
Deriva sigma 0 -4,81E-09 pm™ Rectangular 5,06E+02 -2,43E-06
u 2,74E-06
Uk =2) 5,48E-06
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Tabla (3, 14). (n-1);,. Correccion del indice de refraccion considerando la presion y la temperatura menos

uno.
Magnitud Estimacién Incertidumbre Unidad Distribuccion de |Coeficiente de| Contribuccion a
& tipica probabilidad sensibilidad | la incertidumbre
Xi Xi u(xi) ci uify)

Presion 93100,000 8,23E-01 Pa Rectangular 2,68E-09 2,21E-09
(n-1), 2,76531E-04 2,74E-14 Normal 9,03E-01 2,48E-14
Temperatura 20 1,15E-01 °C Rectangular -8,54E-07 -9,86E-08
u 9,87E-08
U(k =2) 1,97E-07

Tabla (3, 15). (n),,. Correccién del indice de refraccién considerando la presién y la temperatura.

Magnitud Estimacién Incertidumbre Unidad Distribuccion de |Coeficiente de| Contribuccion a
& tipica probabilidad sensibilidad | la incertidumbre
Xi Xi u(xi) ci ui(y)
(n-1)tp 0,000249728 9,87E-08 Rectangular 1,00E+00 9,87E-08
u 9,87E-08
Uk =2) 1,97E-07
Tabla (3, 16). p.,. Presidn de vapor saturado del aire.
Magnitud Estimacién Incertidumbre Unidad Distribuccidn de |Coeficiente de| Contribuccion a
& tipica probabilidad sensibilidad | la incertidumbre
Xi Xi u(xi) ci ui(y)
T t
rj:Opera ur 9,28 5,10E-01 oC Rectangular -2,14E+03 -1,09E+03
u 1,09E+03
Ulk=2) 2,18E+03
Tabla (3, 17). (n).,+. Correccion del indice de refraccion considerando la presion, la temperaturay la
humedad.
Magnitud Estimacién Incertidumbre Unidad Distribuccién de |Coeficiente de| Contribuccion a
& tipica probabilidad sensibilidad | la incertidumbre
Xi Xi u(xi) ci ui(y)
(n)tp 0,9997503 9,87E-08 - Rectangular 1,00E+00 9,87E-08
Psy 1,17050E+03 1,09E+03 Pa Rectangular -3,63E-10 -3,97E-07
Sigma 1,57980E+00 -2,50E-09 pm™? Rectangular 1,48E-08 -3,70E-17
Deriva de
sigma 0 4.81E-09 um'l Rectangular 1,48E-08 -7,14€E-17
Fomula 0,99974985 1,00E-08 - Rectangular 1,00E+00 1,00E-08
u 4,09E-07
U(k = 2) 8,18E-07
Tabla (3, 18). CIR.
Resultado:
CIR 0,999 749 85 m/m U(CIR) 8,2E-07 m/m
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3.4.1.3.2. Medida de la altura de las columnas de referencia y medida.

En la Tabla (3, 19) se muestran los valores de las magnitudes de entrada de la ecuacion

(3,34) a partir de los que se han realizado los balances de incertidumbre resumidos desde la

Tabla (3, 20) a la Tabla (3, 23).

Datos de entrada:

Tabla (3, 19). Datos de entrada.

Modo: P. Diferencial
p 93100 Pa + 200 Pa
t 20 °C + 0,2 °C
h.r. 50 % + 25 %
tHg(t90) 20 °C U(k=2) 5,000 OE-03 °C
Po 380000 Pa
P col med 500000 Pa
P col ref 380000 Pa U(Pr)(k=2) 2,000 0E+02 Pa
Repetibilidad 1,00E-06 m
Cuentas referencia
Cuentas columna medida 45521162
Cuentas compensador medida 8424
Cuentas columna referencia -45502117
Cuentas compensador ref. 0
Tabla (3, 20). Datos de salida columna de referencia.
Columna de referencia:
Cuentas compensador = 0,07004 xP Pa
Cuentas compen. 0
CIR yacker 1,000000000
Cuentas columna -45502117
CPI 0,0000 m + 1,00E-06 m
Ah, -0,449925675 m u(4h)(k=2) 3,68E-07 m
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Tabla (3, 21). Balance de incertidumbres para la medida de la altura de la columna de referencia.

Uncertainty :

Contribucién a laincertidumbre de 4h,

Quantity Estimate Standard Unit Probability Sensivity Uncertainty
Xi Xi uncertainty distribution coefficient contribution
u(xi) ci ui(y)
Longitud onda 6,329913824E-07 5,00E-16 m Normal -7,11E+05 -3,55E-10 m
Longitud de onda
(deriva) 0 1,93E-15 m Rectangular -7,11E+05 -1,37E-09 m
Dp referencia 6,292000000E-01 5,77E-04 m Rectangular 0,00E+00 0,00E+00 m
CIR 9,997498470E-01 4,09E-07 Rectangular -4,50E-01 -1,84E-07 m
Cuentas -4,550211742E+07 2,89E-01 Rectangular 9,89E-09 2,85E-09 m
CIR tacker: - LONgitud 0,127 m Rectangular 0,00E+00 0,00E+00 m
tracker ref 1,47E-06
CIR yacier - Deriva del 0 m Rectangular 0,00E+00 0,00E+00 m
tracker ref 1,47E-06
CIR acker:  LoNgitud m Normal 0,00E+00 0,00E+00 m
onda 6,329913824E-07 5,00E-16
CIR yacker:  LoNgitud
. 0 m Rectangular 0,00E+00 0,00E+00 m
de onda (deriva) 1,93E-15
CIR yacker: CIR 0,9997498 4,09E-07 Rectangular 0,00E+00 0,00E+00 m
CIR acker - Cuentas Rectangular -6,99E-09 -2,02E-09 m
acumuladas 0 2,89E-01
ClR tracker :
Coeficiente de Rectangular 1,79E-01 0,00E+00 m
presion 1,0000000000 0,00E+00
u(4h) 1,84E-07 m
U(4ah)(k=2) 3,68E-07 m
Tabla (3, 22). Datos de salida columna de medida.
Columna de medida:
Cuentas compensador = 0,0702 xP Pa
Cuentas compen. 8424
CIR tracker 0,999672652
Cuentas columna 45521162
CPI 0,0000256 m + 1,89E-06 m
Ah g, 0,449951314 m u(4ah) (k=2) 5,28E-07 m
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Tabla (3, 23). Balance de incertidumbres para la medida de la altura de la columna de medida.

Uncertainty :

Contribucién a laincertidumbre de 4h ,

Quantity Estimate Standard Unit Probability Sensivity Uncertainty
Xi Xi uncertainty distribution coefficient contribution
u(xi) Ci ui(y)
Longitud onda 6,329913824E-07 1,00E-15 m Normal 7,11E+05 7,11E-10 m
Longitud de onda
(deriva) 0 1,93E-15 m Rectangular 7,11E+05 1,37E-09 m
Dp medida 1,252000000E-01 5,77E-04 m Rectangular -3,27E-04 -1,89E-07 m
CIR 9,997498470E-01 4,09E-07 Rectangular 4,50E-01 1,84E-07 m
Cuentas 4,552116244E+07 2,89E-01 Rectangular 9,88E-09 2,85E-09 m
CIR yacker  LONgitud 0,127 m Rectangular 1,48E-03 2,17E-09 m
tracker med 1,47E-06
CIR packer Deriva del 0 m Rectangular 1,48E-03 2,17E-09 m
tracker med 1,47E-06
CIR pagker ~ LONgitud m Normal -2,97E+02 -1,49E-13 m
onda 6,329913824E-07 5,00E-16
CIR yacker ~ LONgitud 0 m Rectangular -2,97E+02 -5,74E-13 m
de onda (deriva) 1,93E-15
CIR yacker CIR 0,9997498 4,09E-07 Rectangular -1,88E-04 -7,70E-11m
CIR yacier ~ Cuentas Rectangular -2,23E-08 -6,45E-09 m
acumuladas 8424 2,89E-01
CIR tracker -
Coeficiente de Rectangular 5,75E-01 0,00E+00 m
presion 1,0000000000 0,00E+00
u(4h) 2,64E-07 m
U(4h)(k=2) 5,28E-07 m

Como conclusién a la medida de la altura es que la implementacion de estas contribuciones

al calculo de incertidumbre se puede agrupar considerando una contribucidon Unica de valor

0,000 6 mm, para k =2, que, como Yya se ha dicho, es el valor maximo de incertidumbre que se

obtiene en las condiciones mas desfavorables.

3.4.1.3.3. Presion relativa.

Los resultados se muestran para un valor de presidon de 10 hPa, desde la Tabla (3, 24) a la

Tabla (3, 26), y para un valor de presidon de 1 200 hPa, desde la Tabla (3, 27) a la Tabla (3, 29).

Tabla (3, 24). Datos de entrada para presion relativa de 1000 Pa.

Modo: P. Relativa

p 94000 Pa t 200 Pa
t 20 °C t 0,2 °C
h.r. 50 % + 2,5 %
thg(to0) 20 °C U(k=2) 5,0E-03 °C
Uniformidad tugiag) 0,02 °C

Po 94000 Pa

p col med 95000 Pa

p col ref 94000 Pa U(Pr)(k=2) 2,0E+02 Pa
Repetibilidad 1,00E-06 m
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Cuentas referencia

Cuentas columna medida 379220
Cuentas compensador medida 70,2
Cuentas columna referencia -379184
Cuentas compensador ref. 0

Tabla (3, 25). Datos de salida para presion relativa de 1000 Pa.
p 995,33 Pa Ulpm)(k =2) 0,43 Pa

Tabla (3, 26). Balance de incertidumbres para presion relativa de 1000 Pa.

Magnitud Estimacion Incertidumbre | Unidad [ Distribucion de | Coeficiente | Contribucion a
tipica probabilidad de la
sensibilidad | incertidumbre
Xi Xi u(xi) ci ui(y)
Densidad del 13545,850 1,56E-02 kg/m3 rectangular 7,35E-02 1,15E-03 Pa
mercurio
Deriva de la 0 7,82E-03 kg/m3 rectangular 7,35E-02 5,75E-04 Pa
densidad del
mercurio
Temperatura 20,000 2,50E-03 °C normal 1,80E-01 4,51E-04 Pa
Deriva de la 0 1,44E-03 °C rectangular 1,80E-01 2,60E-04 Pa
temperatura
Uniformidad 0 5,77E-03 °C rectangular 1,80E-01 1,04E-03 Pa
térmica
Presién media 94500 1,15E+02 Pa rectangular -3,98E-08 -4,60E-06 Pa
del mercurio
Deriva de la 0 5,77E+01 Pa rectangular -3,98E-08 -2,30E-06 Pa

presién media
del mercurio

Gravedad local 9,79949842 9,80E-07 m/s? normal 1,02E+02 9,95E-05 Pa
Deriva de la 0 2,83E-06 m/s? rectangular 1,02E+02 2,87E-04 Pa
gravedad
Densidad del 1 5,77E-03 kg/m3 rectangular -7,35E-02 -4,24E-04 Pa
aire
Diferencia de -3,7493716E-03 7,75E-09 m normal 1,33E+05 1,03E-03 Pa

altura. Columna
de referencia

Diferencia de 0 3,88E-09 m normal 1,33E+05 5,15E-04 Pa
altura. Columna
de medida

Profundidad de 0,00E+00 5,77E-07 m rectangular 1,33E+05 7,66E-02 Pa
inmersion
flotador de
referencia
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Magnitud

Xi

Estimacion

Xi

Incertidumbre
tipica

u(xi)

Unidad

Distribuciéon de
probabilidad

Coeficiente
de
sensibilidad
ci

Contribucion a
la
incertidumbre

ui(y)

Profundidad de
inmersion
flotador de
medida

1,93E-07

1,09E-06

rectangular

1,33E+05

1,45E-01 Pa

Repetibilidad

1,00E-06

normal

1,33E+05

1,33E-01 Pa

Presion columna
de referencia

0,00

0,00E+00

Pa

normal

1,00E+00

0,00E+00 Pa

Deriva de la
presién columna
de referencia

0,00E+00

Pa

rectangular

1,00E+00

0,00E+00 Pa

Estabilidad de la
presiéon de
referencia

0,00E+00

Pa

rectangular

1,00E+00

0,00E+00 Pa

Uniformidad de
la presion de
referencia

0,00E+00

Pa

rectangular

1,00E+00

0,00E+00 Pa

Correccidn por
nivel de
referencia,
medida:
Densidad del
fluido

1,092

2,89E-02

3

kg/m

rectangular

3,67E-02

1,06E-03 Pa

Correccidn por
nivel de
referencia,
medida:
Densidad del
aire

1,112

5,77E-03

3

kg/m

rectangular

-3,67E-02

-2,12E-04 Pa

Correccidn por
nivel de
referencia
medida:
Gravedad local

9,79949842

2,83E-06

m/s

rectangular

-1,54E-03

-4,36E-09 Pa

Correccion por
nivel de
referencia
medida:
Diferencia de
altura

0,07674956

1,15E-04

rectangular

-1,97E-01

-2,27E-05 Pa

Correccion por
nivel de
referencia,
referencia:
Densidad del
fluido

1,112

2,89E-02

kg/m?3

rectangular

-3,67E-02

-1,06E-03 Pa
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Magnitud Estimacion Incertidumbre | Unidad [ Distribucion de | Coeficiente | Contribucion a
tipica probabilidad de la
sensibilidad | incertidumbre
Xi Xi u(xi) ci ui(y)
Correccidn por 1,112 5,77E-03 kg/m3 rectangular 3,67E-02 2,12E-04 Pa
nivel de
referencia,
referencia:
Densidad del
aire
Correccidn por 9,79949842 2,83E-06 m/s? rectangular 0,00E+00 0,00E+00 Pa
nivel de
referencia,
referencia:
Gravedad local
Correccion por 0,30300063 1,15E-04 m rectangular 0,00E+00 0,00E+00 Pa
nivel de
referencia,
referencia:
Diferencia de
altura
u(pm) 0,21 Pa
Veff 57
k 2,04 Pa
U(pm) 0,43 Pa
W(pm) 4,33E-04 Pa/Pa

Tabla (3, 27). Datos de entrada para presion relativa de 120 000 Pa.

Modo: P. Relativa

p 94000 Pa t 200 Pa
t 20 °C t 0,2 ¢
h.r. 50 % + 2,5 %
thg(to0) 20 °C U(k=2) 5,0E-03 @°C
Uniformidad tugiag) 0,02 °C

Do 94000 Pa

p col med 214000 Pa

p col ref 94000 Pa U(Pr)(k=2) 2,0E+02 Pa
Repetibilidad 1,00E-06 m

Cuentas referencia

Cuentas columna medida 45521162

Cuentas compensador medida 8424

Cuentas columna referencia -45502117

Cuentas compensador ref. 0

Tabla (3, 28). Datos de salida para presion relativa de 120 000 Pa.
p 119445,67 Pa Ulpm)(k =2) 0,72 Pa
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Tabla (3, 29). Balance de incertidumbres para presion relativa de 120 000 Pa.

Magnitud Estimacién Incertidumbre | Unidad | Distribucion de | Coeficiente | Contribucién a
tipica probabilidad de la
sensibilidad | incertidumbre
Xi Xi u(xi) ci uily)
Densidad del 13545,883 1,56E-02 kg/m3 rectangular 8,82E+00 1,38E-01 Pa
mercurio
Deriva de la 0 7,82E-03 kg/m3 rectangular 8,82E+00 6,90E-02 Pa
densidad del
mercurio
Temperatura 20,000 2,50E-03 °C normal 2,16E+01 5,41E-02 Pa
Deriva de la 0 1,44E-03 °C rectangular 2,16E+01 3,12E-02 Pa
temperatura
Uniformidad 0 5,77E-03 °C rectangular 2,16E+01 1,25E-01 Pa
térmica
Presion media 154000 1,15E+02 Pa rectangular -4,78E-06 -5,52E-04 Pa
del mercurio
Deriva de la 0 5,77E+01 Pa rectangular -4,78E-06 -2,76E-04 Pa
presién media
del mercurio
Gravedad local 9,79949842 9,80E-07 m/s? normal 1,22E+04 1,19E-02 Pa
Deriva de la 0 2,83E-06 m/s? rectangular 1,22E+04 3,45E-02 Pa
gravedad
Densidad del 1 5,77E-03 kg/m3 rectangular -8,82E+00 -5,09E-02 Pa
aire
Diferencia de -4,4992459E-01 1,84E-07 m normal 1,33E+05 2,45E-02 Pa
altura. Columna
de referencia
Diferencia de 0 2,64E-07 m normal 1,33E+05 3,51E-02 Pa
altura. Columna
de medida
Profundidad de 0,00E+00 5,77E-07 m rectangular 1,33E+05 7,66E-02 Pa
inmersidn
flotador de
referencia
Profundidad de 1,93E-07 1,09E-06 m rectangular 1,33E+05 1,45E-01 Pa
inmersidn
flotador de
medida
Repetibilidad 0 1,00E-06 m normal 1,33E+05 1,33E-01 Pa
Presidon columna 0,00 0,00E+00 Pa normal 1,00E+00 0,00E+00 Pa
de referencia
Deriva de la 0 0,00E+00 Pa rectangular 1,00E+00 0,00E+00 Pa

presién columna
de referencia

121




La columna de Hg

Magnitud

Xi

Estimacion

Xi

Incertidumbre
tipica

u(xi)

Unidad

Distribuciéon de
probabilidad

Coeficiente
de
sensibilidad
ci

Contribucion a
la
incertidumbre

ui(y)

Estabilidad de la
presion de
referencia

0,00E+00

Pa

rectangular

1,00E+00

0,00E+00 Pa

Uniformidad de
la presion de
referencia

0,00E+00

Pa

rectangular

1,00E+00

0,00E+00 Pa

Correccion por
nivel de
referencia,
medida:
Densidad del
fluido

2,460

2,89E-02

kg/m3

rectangular

4,41E+00

1,27E-01 Pa

Correccidn por
nivel de
referencia,
medida:
Densidad del
aire

1,112

5,77E-03

kg/m?3

rectangular

-4,41E+00

-2,55E-02 Pa

Correccidn por
nivel de
referencia
medida:
Gravedad local

9,79949842

2,83E-06

m/s

rectangular

7,05E-01

1,99E-06 Pa

Correccidn por
nivel de
referencia
medida:
Diferencia de
altura

0,52292477

1,15E-04

rectangular

1,32E+01

1,53E-03 Pa

Correccidn por
nivel de
referencia,
referencia:
Densidad del
fluido

1,112

2,89E-02

kg/m3

rectangular

-4,41E+00

-1,27E-01 Pa

Correccion por
nivel de
referencia,
referencia:
Densidad del
aire

1,112

5,77E-03

kg/m3

rectangular

4,41E+00

2,55E-02 Pa

Correccion por
nivel de
referencia,
referencia:
Gravedad local

9,79949842

2,83E-06

m/s

rectangular

0,00E+00

0,00E+00 Pa
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La columna de Hg

Magnitud Estimacion Incertidumbre | Unidad [ Distribucion de | Coeficiente | Contribucion a
tipica probabilidad de la
sensibilidad | incertidumbre
Xi Xi u(xi) ci ui(y)
Correccidn por -0,14317459 1,15E-04 m rectangular 0,00E+00 0,00E+00 Pa
nivel de
referencia,
referencia:
Diferencia de
altura
u(pm) 0,36 Pa
Veff 468
k 2,01 Pa
U(pm) 0,72 Pa
W(pm) 5,99E-06 Pa/Pa
3.4.1.3.4. Presion absoluta.

Los resultados se muestran para un valor de presién de 10 hPa, desde la Tabla (3, 30) a la

Tabla (3, 32), y para un valor de presién de 1 200 hPa, desde la Tabla (3, 33) a la Tabla (3, 35). La

contribucidn a la incertidumbre por correccién de profundidad de inmersién se ha valorado sin

tener en cuenta la falta de repetibilidad, con el prepdsito de evaluar cual seria la incertidumbre

resultante si el comportamiento de los flotadores en este modo fuera repetitivo. Pues como ya

se ha dicho en 3.4.1.2.6 el comportamiento de los flotadores eleva la incertidumbre a valores

no aceptables.

Tabla (3, 30). Datos de entrada para presion absoluta de 1000 Pa.

Modo: P. absoluta

p 94000 Pa + 200 Pa
t 20 °C + 0,2 @
h.r. 50 % + 25 %
thig(to0) 20 °C U(k=2) 5,0E-03 °C
Uniformidad tugiag) 0,02 °C

Po 6 Pa

p col med 1000 Pa

p col ref 6 Pa U(Pr)(k=2) 3,0E-02 Pa
Repetibilidad 1,00E-06 m

Cuentas referencia

Cuentas columna medida 376959

Cuentas compensador medida 69,7788

Cuentas columna referencia -376981

Cuentas compensador ref. 0
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La columna de Hg

Tabla (3, 31). Datos de salida para presion absoluta de 1000 Pa.

p 1005,53 Pa Ulpm)(k =2) 0,38 Pa
Tabla (3, 32). Balance de incertidumbres para presion absoluta de 1000 Pa.
Magnitud Estimacion Incertidumbre | Unidad | Distribucion de | Coeficiente | Contribucion a
tipica probabilidad de la
sensibilidad | incertidumbre
Xi Xi u(xi) ci ui(y)
Densidad del 13545,799 1,56E-02 kg/m? rectangular 7,38E-02 1,15E-03 Pa
mercurio
Deriva de la 0 7,82E-03 kg/m?3 rectangular 7,38E-02 5,77E-04 Pa
densidad del
mercurio
Temperatura 20,000 2,50E-03 °C normal 1,81E-01 4,53E-04 Pa
Deriva de la 0 1,44E-03 °C rectangular 1,81E-01 2,61E-04 Pa
temperatura
Uniformidad 0 5,77E-03 °C rectangular 1,81E-01 1,05E-03 Pa
térmica
Presion media 503 5,77E+01 Pa rectangular -4,00E-08 -2,31E-06 Pa
del mercurio
Deriva de la 0 2,89E+01 Pa rectangular -4,00E-08 -1,15E-06 Pa
presién media
del mercurio
Gravedad local 9,79949842 9,80E-07 m/s? normal 1,02E+02 1,00E-04 Pa
Deriva de la 0 2,83E-06 m/s? rectangular 1,02E+02 2,89E-04 Pa
gravedad
Densidad del 0 0,00E+00 kg/m?3 rectangular -7,38E-02 0,00E+00 Pa
aire
Diferencia de -3,7282872E-03 7,78E-09 m normal 1,33E+05 1,03E-03 Pa
altura. Columna
de referencia
Diferencia de 0 4,18E-09 m normal 1,33E+05 5,55E-04 Pa
altura. Columna
de medida
Profundidad de 0,00E+00 5,77E-07 m rectangular 1,33E+05 7,66E-02 Pa
inmersion
flotador de
referencia
Profundidad de 7,47E-05 6,98E-07 m rectangular 1,33E+05 9,26E-02 Pa
inmersion
flotador de
medida
Repetibilidad 0 1,00E-06 m normal 1,33E+05 1,33E-01 Pa
Presion columna 6,00 1,50E-02 Pa normal 1,00E+00 1,50E-02 Pa

de referencia
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La columna de Hg

Magnitud

Xi

Estimacion

Xi

Incertidumbre
tipica

u(xi)

Unidad

Distribuciéon de
probabilidad

Coeficiente
de
sensibilidad
ci

Contribucion a
la
incertidumbre

ui(y)

Deriva de la
presién columna
de referencia

1,73E-02

Pa

rectangular

1,00E+00

1,73E-02 Pa

Estabilidad de la
presion de
referencia

2,89E-02

Pa

rectangular

1,00E+00

2,89E-02 Pa

Uniformidad de
la presion de
referencia

2,89E-02

Pa

rectangular

1,00E+00

2,89E-02 Pa

Correccion por
nivel de
referencia,
medida:
Densidad del
fluido

0,011

2,89E-02

kg/m3

rectangular

3,73E-02

1,08E-03 Pa

Correccion por
nivel de
referencia,
medida:
Densidad del
aire

0,000

0,00E+00

kg/m?3

rectangular

-3,73E-02

0,00E+00 Pa

Correccidn por
nivel de
referencia
medida:
Gravedad local

9,79949842

2,83E-06

m/s

rectangular

8,83E-04

2,50E-09 Pa

Correccidn por
nivel de
referencia
medida:
Diferencia de
altura

0,07680154

1,15E-04

rectangular

1,13E-01

1,30E-05 Pa

Correccidn por
nivel de
referencia,
referencia:
Densidad del
fluido

0,000

0,00E+00

kg/m3

rectangular

-3,65E-02

0,00E+00 Pa

Correccion por
nivel de
referencia,
referencia:
Densidad del
aire

0,000

0,00E+00

kg/m3

rectangular

3,65E-02

0,00E+00 Pa
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La columna de Hg

Magnitud Estimacion Incertidumbre | Unidad [ Distribucion de | Coeficiente | Contribucion a
tipica probabilidad de la
sensibilidad | incertidumbre
Xi Xi u(xi) ci ui(y)
Correccidn por 9,79949842 2,83E-06 m/s? rectangular 0,00E+00 0,00E+00 Pa
nivel de
referencia,
referencia:
Gravedad local
Correccidn por 0,30302171 1,15E-04 m rectangular 0,00E+00 0,00E+00 Pa
nivel de
referencia,
referencia:
Diferencia de
altura
u(pm) 0,19 Pa
Veff 34
k 2,08 Pa
U(pm) 0,38 Pa
W(pm) 3,82E-04 Pa/Pa

Tabla (3, 33). Datos de entrada para presion absoluta de 120 000 Pa.

Modo: P. Absoluta

p 94000 Pa + 200 Pa
t 20 °C + 0,2 @
h.r. 50 % + 25 %
thig(to0) 20 °C U(k=2) 5,0E-03 °C
Uniformidad tugiag) 0,02 °C

Po 6 Pa

p col med 120000 Pa

p col ref 6 Pa U(Pr)(k=2) 3,0E-02 Pa
Repetibilidad 1,00E-06 m

Cuentas referencia

Cuentas columna medida 45518951

Cuentas compensador medida 8423,579

Cuentas columna referencia -45499965

Cuentas compensador ref. 0

Tabla (3, 34). Datos de salida para presion absoluta de 120 000 Pa.
p 119493,75 Pa Ulpm)(k = 2) 0,60 Pa
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La columna de Hg

Tabla (3, 35). Balance de incertidumbres para

presion absoluta de 120 000 Pa.

Magnitud Estimacion Incertidumbre | Unidad | Distribucion de | Coeficiente | Contribucidn a
tipica probabilidad de la
sensibilidad | incertidumbre
Xi Xi u(xi) ci ui(y)
Densidad del 13545,832 1,56E-02 kg/m3 rectangular 8,82E+00 1,38E-01 Pa
mercurio
Deriva de la 0 7,82E-03 kg/m?3 rectangular 8,82E+00 6,90E-02 Pa
densidad del
mercurio
Temperatura 20,000 2,50E-03 °C normal 2,16E+01 5,41E-02 Pa
Deriva de la 0 1,44E-03 °C rectangular 2,16E+01 3,12E-02 Pa
temperatura
Uniformidad 0 5,77E-03 °C rectangular 2,16E+01 1,25E-01 Pa
térmica
Presion media 60003 5,77E+01 Pa rectangular -4,78E-06 -2,76E-04 Pa
del mercurio
Deriva de la 0 2,89E+01 Pa rectangular -4,78E-06 -1,38E-04 Pa
presién media
del mercurio
Gravedad local 9,79949842 9,80E-07 m/s? normal 1,22E+04 1,19E-02 Pa
Deriva de la 0 2,83E-06 m/s? rectangular 1,22E+04 3,45E-02 Pa
gravedad
Densidad del 0 0,00E+00 kg/m?3 rectangular -8,82E+00 0,00E+00 Pa
aire
Diferencia de -4,4990350E-01 1,84E-07 m normal 1,33E+05 2,45E-02 Pa
altura. Columna
de referencia
Diferencia de 0 2,65E-07 m normal 1,33E+05 3,51E-02 Pa
altura. Columna
de medida
Profundidad de 0,00E+00 5,77E-07 m rectangular 1,33E+05 7,66E-02 Pa
inmersion
flotador de
referencia
Profundidad de 2,89E-04 7,35E-08 m rectangular 1,33E+05 9,76E-03 Pa
inmersion
flotador de
medida
Repetibilidad 0 1,00E-06 m normal 1,33E+05 1,33E-01 Pa
Presion columna 6,00 1,50E-02 Pa normal 1,00E+00 1,50E-02 Pa
de referencia
Deriva de la 0 1,73E-02 Pa rectangular 1,00E+00 1,73E-02 Pa

presién columna
de referencia
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La columna de Hg

Magnitud

Xi

Estimacion

Xi

Incertidumbre
tipica

u(xi)

Unidad

Distribuciéon de
probabilidad

Coeficiente
de
sensibilidad
ci

Contribucion a
la
incertidumbre

ui(y)

Estabilidad de la
presion de
referencia

2,89E-02

Pa

rectangular

1,00E+00

2,89E-02 Pa

Uniformidad de
la presion de
referencia

2,89E-02

Pa

rectangular

1,00E+00

2,89E-02 Pa

Correccion por
nivel de
referencia,
medida:
Densidad del
fluido

1,379

2,89E-02

kg/m3

rectangular

4,41E+00

1,27E-01 Pa

Correccidn por
nivel de
referencia,
medida:
Densidad del
aire

0,000

0,00E+00

kg/m?3

rectangular

-4,41E+00

0,00E+00 Pa

Correccidn por
nivel de
referencia
medida:
Gravedad local

9,79949842

2,83E-06

m/s

rectangular

7,22E-01

2,04E-06 Pa

Correccidn por
nivel de
referencia
medida:
Diferencia de
altura

0,52319106

1,15E-04

rectangular

1,35E+01

1,56E-03 Pa

Correccidn por
nivel de
referencia,
referencia:
Densidad del
fluido

0,000

0,00E+00

kg/m3

rectangular

-4,41E+00

0,00E+00 Pa

Correccion por
nivel de
referencia,
referencia:
Densidad del
aire

0,000

0,00E+00

kg/m3

rectangular

4,41E+00

0,00E+00 Pa

Correccion por
nivel de
referencia,
referencia:
Gravedad local

9,79949842

2,83E-06

m/s

rectangular

0,00E+00

0,00E+00 Pa
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La columna de Hg

Magnitud Estimacion Incertidumbre | Unidad [ Distribucion de | Coeficiente | Contribucion a
tipica probabilidad de la
sensibilidad | incertidumbre
Xi Xi u(xi) ci ui(y)
Correccidn por -0,14315350 1,15E-04 m rectangular 0,00E+00 0,00E+00 Pa
nivel de
referencia,
referencia:
Diferencia de
altura
u(pm) 0,30 Pa
Vet 226
k 2,01 Pa
U(pm) 0,60 Pa
W(pm) 5,01E-06 Pa/Pa
3.4.1.3.5. Presion diferencial.

Los resultados se muestran para un valor de presion de linea de 3 800 hPa y para presién

diferencial de 10 hPa, desde la Tabla (3, 36) a la Tabla (3, 38), y para un valor de presién

diferencial de 1 200 hPa, desde la Tabla (3, 39) Tabla (3, 41). No se ha tenido en cuenta la

contribucidn a la incertidumbre del patrén utilizado para la medida de la presidn de linea.

Tabla (3, 36). Datos de entrada para presion diferencial de 1000 Pa a presion de linea de 3 800 hPa.

Modo: P. Diferencial

p 94000 Pa * 200 Pa
t 20 °C t 0,2 @
h.r. 50 % * 25 %
thg(to0) 20 °C U(k=2) 5,0E-03 °C
Uniformidad tygto0) 0,02 °C

Po 94000 Pa

p col med 381000 Pa

p col ref 380000 Pa U(Pr)(k=2) 2,0E+02 Pa
Repetibilidad 1,00E-06 m

Cuentas referencia

Cuentas columna medida 389395

Cuentas compensador medida 20147,4

Cuentas columna referencia -429152

Cuentas compensador ref. 20031,44

Tabla (3, 37). Datos de salida para presion diferencial de 1000 Pa a presion de linea de 3 800 hPa.

p

1136,25 Pa

Ulpm)(k =2)

0,46 Pa
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La columna de Hg

Tabla (3, 38). Balance de incertidumbres para presion diferencial de 1000 Pa a

presion de linea de 3 800 hPa.

Magnitud Estimacion Incertidumbre | Unidad | Distribucion de | Coeficiente | Contribucién a
tipica probabilidad de la
sensibilidad | incertidumbre
Xi Xi u(xi) ci ui(y)
Densidad del 13546,005 1,56E-02 kg/m3 rectangular 8,30E-02 1,30E-03 Pa
mercurio
Deriva de la 0 7,82E-03 kg/m?3 rectangular 8,30E-02 6,49E-04 Pa
densidad del
mercurio
Temperatura 20,000 2,50E-03 °C normal 2,04E-01 5,09E-04 Pa
Deriva de la 0 1,44E-03 °C rectangular 2,04E-01 2,94E-04 Pa
temperatura
Uniformidad 0 5,77E-03 °C rectangular 2,04E-01 1,18E-03 Pa
térmica
Presion media 380500 1,15E+02 Pa rectangular -4,50E-08 -5,19E-06 Pa
del mercurio
Deriva de la 0 5,77E+01 Pa rectangular -4,50E-08 -2,60E-06 Pa
presién media
del mercurio
Gravedad local 9,79949842 9,80E-07 m/s? normal 1,15E+02 1,12E-04 Pa
Deriva de la 0 2,83E-06 m/s? rectangular 1,15E+02 3,25E-04 Pa
gravedad
Densidad del 1 5,77E-03 kg/m?3 rectangular -8,30E-02 -4,79E-04 Pa
aire
Diferencia de -4,7310314E-03 4,51E-07 m normal 1,33E+05 5,98E-02 Pa
altura. Columna
de referencia
Diferencia de 0 4,52E-07 m normal 1,33E+05 6,00E-02 Pa
altura. Columna
de medida
Profundidad de 0,00E+00 5,77E-07 m rectangular 1,33E+05 7,66E-02 Pa
inmersion
flotador de
referencia
Profundidad de -1,11E-05 1,09E-06 m rectangular 1,33E+05 1,45E-01 Pa
inmersion
flotador de
medida
Repetibilidad 0 1,00E-06 m normal 1,33E+05 1,33E-01 Pa
Presion columna 0,00 0,00E+00 Pa normal 1,00E+00 0,00E+00 Pa
de referencia
Deriva de la 0 0,00E+00 Pa rectangular 1,00E+00 0,00E+00 Pa

presién columna
de referencia
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La columna de Hg

Magnitud

Xi

Estimacion

Xi

Incertidumbre
tipica

u(xi)

Unidad

Distribuciéon de
probabilidad

Coeficiente
de
sensibilidad
ci

Contribucion a
la
incertidumbre

ui(y)

Estabilidad de la
presion de
referencia

0,00E+00

Pa

rectangular

1,00E+00

0,00E+00 Pa

Uniformidad de
la presién de
referencia

0,00E+00

Pa

rectangular

1,00E+00

0,00E+00 Pa

Correccion por
nivel de
referencia,
medida:
Densidad del
fluido

4,380

2,89E-02

kg/m3

rectangular

3,66E-02

1,06E-03 Pa

Correccion por
nivel de
referencia,
medida:
Densidad del
aire

1,112

5,77E-03

kg/m3

rectangular

-3,66E-02

-2,11E-04 Pa

Correccion por
nivel de
referencia
medida:
Gravedad local

9,79949842

2,83E-06

m/s

rectangular

2,51E-01

7,09E-07 Pa

Correccidn por
nivel de
referencia
medida:
Diferencia de
altura

0,07673823

1,15E-04

rectangular

3,20E+01

3,70E-03 Pa

Correccidn por
nivel de
referencia,
referencia:
Densidad del
fluido

4,368

2,89E-02

kg/m3

rectangular

-4,64E-02

-1,34E-03 Pa

Correccidn por
nivel de
referencia,
referencia:
Densidad del
aire

1,112

5,77E-03

kg/m3

rectangular

4,64E-02

2,68E-04 Pa

Correccion por
nivel de
referencia,
referencia:
Gravedad local

9,79949842

2,83E-06

m/s

rectangular

9,83E-01

2,78E-06 Pa
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La columna de Hg

Magnitud Estimacion Incertidumbre | Unidad | Distribucion de | Coeficiente | Contribucion a
tipica probabilidad de la
sensibilidad | incertidumbre
Xi Xi u(xi) ci ui(y)
Correccidn por 0,30201897 1,15E-04 m rectangular 3,19E+01 3,68E-03 Pa
nivel de
referencia,
referencia:
Diferencia de
altura
u(pm) 0,23 Pa
Vet 77
k 2,03 Pa
U(pm) 0,46 Pa
W(prm) 4,07E-04 Pa/Pa

Tabla (3, 39). Datos de entrada para presion diferencial de 120 000 Pa a presion de linea de 3 800 hPa.

Modo: P. Diferencial

p 94000 Pa + 200 Pa
t 20 °C t 0,2 ¢
h.r. 50 % t 2,5 %
thg(to0) 20 °C U(k=2) 5,0E-03 °C
Uniformidad tygiag) 0,02 °C

Do 94000 Pa

p col med 500000 Pa

p col ref 380000 Pa U(Pr)(k=2) 2,0E+02 Pa
Repetibilidad 1,00E-06 m

Cuentas referencia

Cuentas columna medida 45566553

Cuentas compensador medida 28501,2

Cuentas columna referencia -45587317

Cuentas compensador ref. 20031,44

Tabla (3, 40). Datos de salida para presion diferencial de 120 000 Pa a presion de linea de 3 800 hPa.

p

119552,75 Pa

Ulpm)(k=2)

0,74 Pa
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La columna de Hg

Tabla (3, 41). Balance de incertidumbres para presion diferencial de 120 000 Pa a presion de linea de 3 800

hPa.
Magnitud Estimacion Incertidumbre | Unidad | Distribucion de | Coeficiente | Contribucidon a
tipica probabilidad de la
sensibilidad | incertidumbre
Xi Xi u(xi) ci ui(y)
Densidad del 13546,038 1,56E-02 kg/m? rectangular 8,83E+00 1,38E-01 Pa
mercurio
Deriva de la 0 7,82E-03 kg/m?3 rectangular 8,83E+00 6,90E-02 Pa
densidad del
mercurio
Temperatura 20,000 2,50E-03 °C normal 2,17E+01 5,42E-02 Pa
Deriva de la 0 1,44E-03 °C rectangular 2,17E+01 3,13E-02 Pa
temperatura
Uniformidad 0 5,77E-03 °C rectangular 2,17E+01 1,25E-01 Pa
térmica
Presion media 440000 1,15E+02 Pa rectangular -4,78E-06 -5,52E-04 Pa
del mercurio
Deriva de la 0 5,77E+01 Pa rectangular -4,78E-06 -2,76E-04 Pa
presién media
del mercurio
Gravedad local 9,79949842 9,80E-07 m/s? normal 1,22E+04 1,20E-02 Pa
Deriva de la 0 2,83E-06 m/s? rectangular 1,22E+04 3,45E-02 Pa
gravedad
Densidad del 1 5,77E-03 kg/m?3 rectangular -8,82E+00 -5,10E-02 Pa
aire
Diferencia de -4,5090625E-01 4,87E-07 m normal 1,33E+05 6,46E-02 Pa
altura. Columna
de referencia
Diferencia de 0 6,65E-07 m normal 1,33E+05 8,83E-02 Pa
altura. Columna
de medida
Profundidad de 0,00E+00 5,77E-07 m rectangular 1,33E+05 7,66E-02 Pa
inmersion
flotador de
referencia
Profundidad de -2,77E-04 1,09E-06 m rectangular 1,33E+05 1,45E-01 Pa
inmersion
flotador de
medida
Repetibilidad 0 1,00E-06 m normal 1,33E+05 1,33E-01 Pa
Presidon columna 0,00 0,00E+00 Pa normal 1,00E+00 0,00E+00 Pa
de referencia
Deriva de la 0 0,00E+00 Pa rectangular 1,00E+00 0,00E+00 Pa

presién columna
de referencia
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Magnitud

Xi

Estimacion

Xi

Incertidumbre
tipica

u(xi)

Unidad

Distribuciéon de
probabilidad

Coeficiente
de
sensibilidad
ci

Contribucion a
la
incertidumbre

ui(y)

Estabilidad de la
presion de
referencia

0,00E+00

Pa

rectangular

1,00E+00

0,00E+00 Pa

Uniformidad de
la presion de
referencia

0,00E+00

Pa

rectangular

1,00E+00

0,00E+00 Pa

Correccion por
nivel de
referencia,
medida:
Densidad del
fluido

5,748

2,89E-02

kg/m3

rectangular

4,41E+00

1,27E-01 Pa

Correccidn por
nivel de
referencia,
medida:
Densidad del
aire

1,112

5,77E-03

kg/m?3

rectangular

-4,41E+00

-2,54E-02 Pa

Correccidn por
nivel de
referencia
medida:
Gravedad local

9,79949842

2,83E-06

m/s

rectangular

2,42E+00

6,85E-06 Pa

Correccidn por
nivel de
referencia
medida:
Diferencia de
altura

0,52264737

1,15E-04

rectangular

4,54E+01

5,25E-03 Pa

Correccidn por
nivel de
referencia,
referencia:
Densidad del
fluido

4,368

2,89E-02

kg/m3

rectangular

-4,42E+00

-1,28E-01 Pa

Correccion por
nivel de
referencia,
referencia:
Densidad del
aire

1,112

5,77E-03

kg/m3

rectangular

4,42E+00

2,55E-02 Pa

Correccion por
nivel de
referencia,
referencia:
Gravedad local

9,79949842

2,83E-06

m/s

rectangular

-4,69E-01

-1,33E-06 Pa
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Magnitud Estimacion Incertidumbre | Unidad [ Distribucion de | Coeficiente | Contribucion a
tipica probabilidad de la
sensibilidad | incertidumbre
Xi Xi u(xi) ci ui(y)
Correccidn por -0,14415625 1,15E-04 m rectangular 3,19E+01 3,68E-03 Pa
nivel de
referencia,
referencia:
Diferencia de
altura
u(pm) 0,37 Pa
Veff 535
k 2,00 Pa
U(pm) 0,74 Pa
W(pm) 6,22E-06 Pa/Pa
3.4.1.3.6. Resumen.

La Tabla (3, 42) resume las incertidumbres sobre la presidon generada con la columna de
mercurio. Se aprecia claramente en el Gréfica (3, 6) que es para presiones superiores a 60 hPa
cuando se consiguen incertidumbres menores de 10 x 10° x p, las cuales son adecuadas para la
calibracién de conjuntos pistén cilindro.

Tabla (3, 42). Resumen de incertidumbres

Presion Relativa Relativa Absoluta Absoluta Diferencial Diferencial
U(p) W(p) U(p) W(p) U(p) W(p)
k=2 k=2 k=2 k=2 k=2 k=2

Pa Pa Pa/Pa Pa Pa/Pa Pa Pa/Pa
1000 0,43 4,3E-04 0,38 3,8E-04 0,46 4,6E-04
5000 0,44 8,8E-05 0,39 7,8E-05 0,47 9,4E-05
10000 0,45 4,5E-05 0,40 4,0E-05 0,48 4,8E-05

20000 0,48 2,4E-05 0,42 2,1E-05 0,51 2,5E-05

30000 0,50 1,7E-05 0,44 1,5E-05 0,53 1,8E-05

40000 0,52 1,3E-05 0,45 1,1E-05 0,55 1,4E-05

50000 0,55 1,1E-05 0,47 9,5E-06 0,58 1,2E-05

60000 0,57 9,5E-06 0,49 8,2E-06 0,60 1,0E-05

70000 0,60 8,5E-06 0,51 7,3E-06 0,63 8,9E-06

80000 0,62 7,8E-06 0,53 6,6E-06 0,65 8,1E-06

90000 0,64 7,2E-06 0,55 6,1E-06 0,67 7,5E-06

100000 0,67 6,7E-06 0,56 5,6E-06 0,70 7,0E-06

110000 0,69 6,3E-06 0,58 5,3E-06 0,72 6,6E-06

120000 0,72 6,0E-06 0,60 5,0E-06 0,74 6,2E-06
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Incertidumbres relativas
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Grafica (3, 6). Incertidumbres en la presidn generada por la columna de mercurio.

3.4.2. Monte Carlo.

Para contrastar si la funcién de distribucién de probabilidad (FPD) correspondiente a una
muestra aleatoria de observaciones sigue o no una distribucion determinada suelen emplearse
dos tests: el test Chi-cuadrado y el test de Kolmogorov-Smirnov. El primero admite dos
versiones, Razon de Verosimilitudes y Test de Pearson, siendo ésta segunda la mas extendida
en la practica. Los dos tests mencionados sirven para contrastar de forma general si los datos se
ajustan a una distribucién Fy, siendo Fy cualquier distribucién de probabilidad que se proponga.
Sin embargo, en el caso de que la distribucién propuesta sea, en concreto, la Normal, existen
otros dos contrastes validos, ademas de los anteriores: el test de Shapiro-Wilks y el de Jarque-
Bera. El primero de estos dos tiene interés cuando la muestra es pequefia (aproximadamente,
menos de 40 observaciones), pero no se puede aplicar con longitudes muéstrales muy largas. El
segundo si aplica en el caso de disponer de muchas observaciones (de hecho, sus resultados
son bastante mas fiables que con pocos datos, igual que ocurre con el Test Chi-cuadrado),
aungue solo examina si ciertas caracteristicas (simetria y grado de curtosis o apuntamiento)
que cumple una distribucién normal se verifican en la muestra de datos cuya distribucidn se
chequea, de modo que aceptar la hipdtesis nula podria considerarse solamente una condicién

necesaria para afirmar normalidad, pero no suficiente.
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En nuestro caso para comprobar la Normalidad de nuestra funcidn de distribucion de
probabilidad de salida hemos elegido el test Chi-cuadrado, que aunque es aplicable a
distribuciones discretas y la distribucién normal es continla, si se eleva suficientemente el
numero de muestras esta restriccion deja de ser relevante. Otro aspecto considerado es que si
se eleva mucho el nimero de muestras, el test contrasta con mucha precision la hipétesis nula,
es decir es muy exigente para aceptar que la distribucién sea normal. Por lo que hemos fijado el
numero de muestras en 100 000. Ademads, aun cuando el test de normalidad, arrojé como
resultado la falta de normalidad de la FPD, la simple observacion de un grafico de la

distribucién de frecuencias estimadas permite definir la aproximacién a una normal.

La aplicacion del método de Monte Carlo se hace mediante la utilizaciéon de un programa en
excell “Montecarlo_r00” que ha sido desarrollado a partir de los generadores de numeros
aleatorios y los programas de calculo desarrollados por el NRC-CNRC de Canada sobre la base
los trabajos de Alan Steele. El programa “Montecarlo_r00” permite el célculo de la funcién de

distribucién de la magnitud de salida para un maximo de 50 variables de entrada.

El calculo se lleva a cabo para una medida de presion relativa de 120 kPa, considerando
como valores de entrada los que figuran en la Tabla (3, 29), sobre una muestra de 100 000

valores.

Al realizar la prueba y? se obtiene el cumplimiento de normalidad. Para obtener el intervalo
de confianza del 95,45% se han eliminado las colas de la funcidon que contienen el 2,275 % de
los valores para cada una de ella. Esto permite caracterizar la funcién en el intervalo [119458,49
Pa, 119459,38 Pa] con un valor central de 119458,95 Pa, para el intervalo de confianza del
95,45% citado, ver Grafica (3, 7).

Las diferencias obtenidas entre los resultados al aplicar el método de propagacion de
varianzas y el método de Monte Carlo son debidas a que en el método de Monte Carlo se ha
mayorado la incertidumbre de la medida de la altura, de la misma forma que en los calculos

realizados por el programa B39.
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Magnitud de salida
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Grafica (3, 7). FPD para presion relativa de 120 kPa.

3.5. Conclusiones.

De los trabajos realizados se puede concluir que la columna permite obtener incertidumbres
éptimas, incertidumbres relativas por debajo de 1 x 10® x p, para la calibracién de conjuntos

piston cilindro en modo relativo y diferencial para presiones superiores a 60 kPa.

Como la diferencias entre la caracterizacién de conjuntos piston cilindro en presién relativa y
absoluta no son significativas y la experiencia demuestra que los valores obtenidos por otros
Institutos Nacionales de Metrologia cuando caracterizan pistones cilindro en ambos modos son
practicamente coincidentes, la columna se puede utilizar para caracterizar conjuntos pistén —

cilindro en modo relativo que posteriormente se van a usar en modo absoluto.

Las principales contribuciones a la incertidumbre en las columnas de mercurio primarias son
la medida de la diferencia de altura entre las superficies del mercurio, la densidad del mercurio
y la temperatura del mercurio. Siendo un factor determinante en la medida de la altura la

determinacién de la posicidn de las superficies.

Como trabajo de desarrollo futuro se hace necesario nuevos estudios y disefos de métodos

de deteccion de las superficies del mercurio que sirvan para mejorar la repetibilidad de las
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medidas en modo absoluto. Estos estudios pueden ir en la direcciéon de otras columnas de

mercurio de otros Institutos Nacionales de Metrologia segun se desarrolla en el punto 0.

Durante el desarrollo de la columna de mercurio se han presentado varios trabajos en

diversos congresos metroldgicos nacionales e internacionales: [3, 25], [3, 26], [3, 27] y [3, 28].

3.6. Simbolos.

A Primer coeficiente de dilatacion lineal del mercurio.

B Segundo coeficiente de dilatacidn lineal del mercurio.

c Indicacion en cuentas del sistema interferométrico.

C, Indicacion en cuentas del sistema interferométrico sobre el compensador de
longitud de onda.

CIR Correccion indice de refraccion obtenida de la férmula de Edlen.

CIR,, ., Correccion indice de refraccion del compensador del indice de refraccion a
presion cero.

CIR, ) Correccion indice de refraccion del compensador del indice de refraccion a
presion atmosférica.

CNR, Correccion por nivel de referencia columna de medida.

CNR, Correccidn por nivel de referencia columna de referencia.

C, Correccidn por presion de la indicacion del compensador de longitud de onda.

Dp Recorrido de la luz del laser en el interior de la columna.

e Espesor de los discos de carburo de tungsteno.

g Gravedad local.
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(n=1),

(n— 1),1)

My

Py

Po

P,

pSV

u(x;)
Uuw)
u(y)
ui(y)

W)

Factor de cobertura.

Longitud del compensador de la longitud de onda.

Numero de medidas

Correccion indice de refraccion sin considerar factores ambientales menos

uno.

Correccién indice de refraccién a temperatura t y presion p menos uno.

Correccién indice de refraccién a temperatura ty presion p y humedad f.

Presion.

Presién en la columna de medida.

Presion de referencia (101325 Pa).

Presion en la columna de referencia.

Presion de vapor saturado del aire.

Temperatura del mercurio de acuerdo a ITS-90.

Temperatura de rocio del aire.

Incertidumbre tipica de la magnitud de entrada.

Incertidumbre expandida.

Incertidumbre tipica combinada.

Contribuciones a la incertidumbre tipica combinada.

Incertidumbre expandida relativa.
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%,
Ah

Ah

r

A,

Ah

OAh

m

AH

(Hg,m—N,m)

AH

(Hg,r-N,r)

lOf,r

5,0Hg (t90,Po)

pHg(tQO’I_?Hg)

pHg(t90’p0)

IOsz

pNzr

Deriva de la gravedad local.

Incremento de altura.

Incremento de altura columna de referencia.

Correcciones nulas de la medida del incremento de altura en la columna de

referencia.

Incremento de altura columna de medida.

Correcciones nulas de la medida del incremento de altura en la columna de

medida.

Diferencia de altura entre la superficie del mercurio y el nivel de referencia de

la columna de medida.

Diferencia de altura entre la superficie del mercurio y el nivel de referencia de

la columna de referencia.

Densidad del fluido en la columna de referencia.

Deriva de la densidad del mercurio.

Densidad del mercurio segin ITS90 a temperatura t y a la presidn media del

mercurio.

Densidad del mercurio segun ITS90 a temperatura y presion de referencia (20

°Cy 101 325 Pa).

Densidad del nitréogeno en la columna de medida.

Densidad del nitrégeno en la columna de referencia.

Correcciones nulas del valor de la presidn en la columna de referencia.
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Oty Correcciones nulas de la temperatura del mercurio.
A Longitud de onda del laser.

o, Densidad del aire.

Prym Densidad del nitrégeno en la columna de medida.
Pn, Densidad del nitrégeno en la columna de referencia.
o Inversa de la longitud de onda del |aser.

7 Coeficiente de comprensibilidad del mercurio.

Veft Grados de libertad efectivos.

Vi Grados de libertad efectivos para cada contribucién.
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4. DISEMINACION DE LA UNIDAD DESDE LA COLUMNA DE Hg A LAS BALANZAS DE PRESION
4.1. Balanzas de presién.’

El desarrollo de las balanzas de presion data de principios del siglo XIX y fue estimulado por
el crecimiento de las aplicaciones industriales, por los motores de vapor y por la necesidad de
conocer las propiedades termodindmicas de los gases a diferentes presiones y temperaturas.
Los estudios de motores de vapor realizados por Huygens and Papin (1690), Newcomen (1700),
Watt (1769 y 1780) y los de Lavosier, Dalton, Gay-Lussac y Carnot que establecieron los
principios de la termodindmica cldsica, tuvieron una gran importancia en el desarrollo de las

balanzas de presion.

Hacia 1832, Parrot realizé estudios sobre diferentes materiales sometidos a compresién a
presiones hasta de 10 MPa. Para medir la presidon utilizé un conjunto piston cilindro de acero
cargado con diferentes masas conectadas al brazo de una balanza analitica. La balanza de
presion media directamente la presién de una cadmara de vapor a través de las masas utilizadas

para alcanzar el equilibrio en la balanza analitica, Figura (4, 1).

Figura (4, 1). Balanza de presion de Parrot, 1832.

Parrot menciona también un trabajo anterior de Perkins (UK) que realizd6 un experimento

similar con un pequefio conjunto pistén cilindro midiendo presiones de hasta 600 MPa.

° La informacién contenida en este apartado se basa principalmente en la referencias [4, 29] a [4, 41],
especialmente en la referencia [4, 34].
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En 1846 Galy-Casalat describe un aparato que combina una columna de mercurio con un
multiplicador de pistén cilindro hidraulico usado para medir presiones diferenciales. La alta
presién actua en el piston de menor area efectiva, la baja presion se aplica en el pistén de
mayor area efectiva y se mide con la columna de mercurio. Un dispositivo similar también fue

construido por Desgoffe para trabajar hasta 100 MPa.

Posteriormente en 1869, Sreyss describe una balanza de presidn con dispositivo automatico

de carga de masas.

Pero fue en 1893 cuando Amagat disefio y construyo la primera balanza de presién usando
un pistén rotante para disminuir su friccién contra las paredes del cilindro Y para mejorar la
sensibilidad de la balanza. En 1883 Ruchholz describié una balanza de aspecto similar al de las
balanzas modernas. Un dispositivo compacto especificamente disefiado para la calibracidon

directa de mandmetros tipo bourdon, Figura (4, 2).

Figura (4, 2). Balanza de presion compacta similar a la de Ruchholz, 1883.

En 1897, Stiickrath en Alemania, realizd una balanza de presion hasta 50 MPa, equipada con
un sistema de nivelacion para la aplicacidon de fuerzas en el pistén. La exactitud estimada de la

presién media era de 0,04 % a 25 MPa.
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La necesidad de extender las medidas a altas presiones y reducir la incertidumbre estimada
de la medida de la presidn, trajo rdpidamente notables progresos y nuevas ideas en la
construccion de pistones cilindros y balanzas de presidn para ser usados en modos absolutos,

relativos y diferencial.

Los mayores ejemplos son los siguientes:

e Bridgman, (1909) realizd la primera balanza con presidon controlada en el cilindro
(“controlled clearance”) donde una presidon independiente (normalmente llamada
“jacket pressure”) se aplica en la superficie externa del cilindro para reducir el
coeficiente de distorsion con la presion cuando la presién a medir se aplica en la parte

inferior del piston.

e Bridgman, (1911) realizé un pistén cilindro para una balanza del tipo reentrante donde

la presiéon a medir se aplica también a la superficie externa del cilindro.

e Jonson and Newhall, (1953) y Newhall (1957) desarrollaron un gran numero de balanzas

de presidn tipo “controlled clearance” para medir presiones hasta 1,4 GPa.

e Hacia finales de la becada de los 60 aparecié la primera balanza comercial para la

medida de presiones relativas y absolutas en medio gas, Figura (4, 3).

WA NS S RE s
Figura (4, 3). Balanza de presidon neumatica.
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e En 1981 Delajoud [4, 39] presentd la primera balanza de presidn que sustituia el juego

de masas por un dinamdmetro electrdnico.

e En 1994, en la segunda conferencia internacional de presién del comité consultivo de
masa, Oiwa [4, 40] y Rendle [4, 41] introdujeron dos modelos de balanza de presién con
pistones no rotativos para la medida de bajas presiones. En aquel entonces de
funcionamiento relativo, pero que hoy han sido la base del desarrollo de otras de

funcionamiento absoluto.

BALANZA

ELECTRONICA BALANZA

MECANICA

P —

PRESION DE
LUBRIFICACION

PISTON DE
< TARA
PRESION DE 1

REFERENCIA "‘“L LTk - §
T
CONJUNTO PISTON CILINDRO NO
ROTATIVO
Shing %

Figura (4, 4). Balanzas de presién con pistones no rotativos™®

También ha habido mejoras sustanciales en modelos modernos de balanzas de presién en lo

concerniente a:

e Laseleccidon de los materiales del pistéon y del cilindro especialmente con alto modulo de

Young.

e La mejora de la geometria de las superficies actuantes del pistén y el cilindro a nivel

submicrométrico.

e El método de carga, en algun caso automatico.

10 Izquierda, Oiwa [4, 40] y derecha, Rendle [4, 41].
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e La mejora en la exactitud de la medida de las magnitudes asociadas como la

temperatura, la posicidn del piston, la velocidad de caida y de rotacion.

e La posibilidad, en algunos casos, de realizar automaticamente calibraciones de presion

incluso de dos balanzas de presién usando la técnica de flotacién cruzada.

Muchos han sido los cientificos que han discutido y descrito con detalle las balanzas de
presién a lo largo de su historia. Como muestra, varios trabajos [4, 29] a [4, 34] sobre diferentes
libros que contienen amplia informacién sobre conjuntos piston cilindro; o las cuatro
conferencias internacionales de presidon del Comité consultivo de masa del BIPM, [4, 35] a [4,

38].

Los trabajos realizados en este capitulo estan focalizados en caracterizar los conjuntos pistén
cilindro de dos tipos de balanzas de presion, las tradicionales cominmente denominadas de
pesos muertos y las dinamométricas de presidén, que son las que se van a utilizar para la
caracterizacion del sistema de expansion estatico que veremos en el capitulo 5. También se

explica el funcionamiento y las diferentes caracteristicas de las balanzas de presion.

4.1.1. La balanza de pesos muertos.

Este tipo de balanza ya ha sido tratada de forma resumida en el punto 1.3.2 del capitulo 1. La
OIML en su recomendacion internacional n2 110 [4, 42] definid la balanza de presidn como un
instrumento disefiado para la medida de la presién en un medio, basado en el principio de
equilibrio de la fuerza producida por la accién de la presidén sobre un conjunto pistdn cilindro de
area conocido, con la fuerza producida por la accién de la gravedad sobre unas masas que

incluyen la del piston.

Los principales componentes de una balanza de presién son:

e Un conjunto pistéon — cilindro compuesto de un piston de forma cilindrica y de un
cilindro hueco. Un dispositivo para facilitar la colocacion de las masas suele estar fijado

en la parte superior del pistén.

151



Diseminacion de la unidad desde la columna de Hg a las balanzas de presion

e Un juego de masas compuesto generalmente de varios valores para producir la

variacion de la fuerza sometida a la accién de la gravedad.

e Una base con una tuberia vertical donde se localiza el conjunto pistén cilindro.

e Un sistema de generacidn y regulacion de la presion del fluido.

Una balanza de presidn consiste, generalmente, en un pistdn vertical que gira libremente en
el interior de un cilindro. Los dos elementos de buena calidad mecénica, definen una superficie
llamada “drea efectiva”. La presién a medir se aplica a la base del pistén, creando una fuerza
vertical hacia arriba. Esta fuerza se equilibra por la fuerza, de sentido inverso, debida a las

masas sometidas a la gravedad local y situadas en la parte superior del piston.

Algunas veces y especialmente a bajas presiones, por razones practicas, el cilindro gira en

lugar del pistdn. En este caso, el principio y los métodos de calibracién son los mismos.

La presién se transmite al elemento movil por un fluido, que puede ser un gas, usualmente

nitrégeno o aire, o liquido, usualmente aceite o agua.

Cuando la balanza esta en equilibrio, se considera que la parte inferior del piston es el nivel
de referencia de la balanza. A veces, la balanza esta ajustada por el fabricante para que el nivel

de referencia sea la conexion de salida de la balanza.

Si las masas estan encerradas en una cdmara a la que se la hace el vacio, la balanza mide
presion absoluta, si las masas estan sometidas a la presién atmosférica la balanza mide presion
relativa. Algunas balanzas constan de un brazo que sirve para invertir el piston, en este caso la

balanza mide presidn relativa negativa. (Ver Figura (4, 5)).

Absoluta Relativa positiva Relativa negativa
Figura (4, 5). Distintas configuraciones de balanzas de presion
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En algunos casos el elemento en flotacidn no es un conjunto pistén cilindro, tal es el caso de
la balanza de flujo constante que combina, generalmente, una bola que recibe la carga y una
base hemisférica que soporta la bola. En este tipo de balanza, un regulador controla el flujo de
gas a través de la holgura del sistema manteniendo la bola en flotacion. Solo se pueden utilizar

para presiones relativas en las que el fluido transmisor de la presion es un gas.

La formula general para calcular la presién generada por una balanza de presiéon a un

determinado nivel de referencia, se obtiene de (4, 1):

(M+ 5M)g1£1 —ppaj—vgl(pf _pa)+0C
- . H ooy — Ah +
T +4, A1+ Apy)1+a(t=t,)) (P = p)g AR+ P,

0,29 )

(4,1)

Donde la presién es igual a la fuerza aplicada dividida por el drea mas las correcciones por

nivel de referencia y presion residual.

4.1.1.1. Incertidumbres.

El modelo matematico para el calculo de la incertidumbre de la presion medida por una
balanza de pesos muertos viene definido por la ecuacién (4, 1), aplicando ciertas

consideraciones segun el modo.

Aplicando la ley de propagacién de la incertidumbre al modelo matematico se obtienen las
diferentes contribuciones a la incertidumbre de las magnitudes de entrada sobre la presion
medida por una balanza de presién. La Tabla (4, 1) muestra de manera abreviada el calculo de

incertidumbres sobre la presidn generada.

Tabla (4, 1). Balance de incertidumbres sobre la medida de la presion con una balanza de pesos muertos.

i Coeficiente L
Magnitud Estimacién Incertidumbre Distribucién de C.ontnb'uuon ala
X . Tipica de sensibilidad incertidumbre
" i robabilidad ,
U(X,‘) P c ul(y)
Masa patrén M u(M) normal Co co u(M)
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Incertidumbre o Coeficiente bUCid
Magnitud Estimacion o Distribucion de C;T;I:;;ﬂ:)nnb?ela
X « Tipica de sensibilidad
i i robabilidad )
u(x;) P ¢ uily)
Deriva de la
oM u(dM) rectangular Co co u(d0M)
masa
Gravedad
O u(@y Normal ¢ cru(Qy)
local
Densidad del
oX u(p,) Rectangular c ¢y u(p,)
aire
Densidad de
oM u(pm) Rectangular c c3 u(pw)
las masas
Volumen del
P/C sometido % u(v) Rectangular Ca cyu(v)
a empuje
Densidad del
fluido de Pr u(py Rectangular Cs ¢s u(py)
transmision
Tension
superficial del o u(o) Rectangular Co co u(0)
fluido
Longitud de la
circunferencia C u(C) Rectangular cy c7u(C)
del piston
Area efectiva
del P/C A(O,to) u(A(O,to)) Normal Cg Cg M(A(()’to))
Deriva del
area efectiva OA.10) (A0 10) Rectangular cg cg U(0A(0,10)
del P/C
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Incertidumbre o Coeficiente bUCiS
Magnitud Estimacion Distribucion de C.ontrlb.uuon ala
Tipica de sensibilidad incertidumbre
X4 X; ™
i i ux) probabilidad : udy)
Coeficiente de
deformacion
A u(l) Normal Cy co u(A)
con la presion
del P/C
Presién
Py u(Py) Rectangular Clo cio u(A)
nominal
Coeficiente de
dilatacion a u(o) Rectangular cl ¢ u(e)
lineal del P/C
Temperatura t u(t) Rectangular 3P cip u(t)
Presién
Pr u(p,) Rectangular 13 ci3 u(p,)
residual
Diferencia de
Ah u(Ah) Rectangular Cla c14 u(Ah)
alturas
4.1.1.1.1. Coeficientes de sensibilidad

Los coeficientes de sensibilidad se obtienen de las derivadas parciales de la ecuacién modelo

respecto a cada una de las variables de entrada:

o _p
Cop=—F " 4,2
S YRY; (4,2)

o _p
="~ 4,3
: og, g 14.3)
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ap ~ Mgl pa 1
0Py A(O,to) ,DM2

C; =

a_pz_gl(pf _pa)
ov A

Cy =
(0.1)

(0,9)
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p p’
_9P 4,11
o (e apy) 4. 11)
o - o~ PA
oy (14ipy) (%12
0
a :iz—P(t—to) (4, 13)
19)
clzza—lzz—Pa (4, 14)
0
¢y = 5 =1 (4, 15)
0
Ci4 :ﬁ:(pf_pa)gl (4, 16)
4.1.1.1.2. Magnitudes de entrada.

A continuacién se desarrollan las diferentes magnitudes de entrada de la ecuacion (4, 1) con

excepcion de la gravedad y la densidad del aire que han sido estudiadas en el apartado 3.

Masa.

El valor de masa y su incertidumbre expandida, normalmente para un factor de cobertura k
= 2, se obtienen de su certificado de calibracion. En nuestro caso una contribucién tipica a la

incertidumbre es de + 2:10°- M, para k = 2. Por lo que se tratan como una distribucién normal.
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Deriva de la Masa.

El valor de la masa puede variar entre calibraciones, esto es lo que normalmente se conoce
como deriva. Se considera que su valor es cero y se incluye como una contribucién a la
incertidumbre. Si el semintervalo de deriva es om, la varianza es u? = (6m)?/3, y la incertidumbre

tipica debida a la deriva es:

om

NE)

u(oM)= (4,17)

om es igual la diferencia maxima, en valor absoluto, entre los valores de masa obtenidos
para una misma pesa en dos certificados de calibraciéon consecutivos. Cuando sélo se tiene una

calibracion se pueden utilizar las especificaciones del fabricante del equipo o la experiencia.
Densidad de las masas.

El valor de la densidad de las masas y su incertidumbre expandida se obtienen del certificado
de calibracion de las masas en densidad, o en su defecto de las especificaciones del fabricante,

en el caso mas normal de usar las especificaciones del fabricante:

_ %Pw
u(pwv) 5 (4, 18)

Spy €s la incertidumbre o limite de error maximo de la densidad de las masas

correspondiente a la clase de exactitud declarada por el fabricante.
Volumen del piston sometido a empuje.

Su valor y su incertidumbre se pueden obtener o bien de las especificaciones del fabricante,

o bien mediante una sencilla determinacion dimensional mediante el uso de un calibre.

v=raRh —R (h +h)+R,’h) (4,19)
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u(l) = % (4, 20)

OV es el semintervalo maximo de variacion del volumen sometido a empuje declarado por el
fabricante o la obtenida en la determinacién dimensional. Normalmente en la calibracién de

conjuntos piston cilindro de funcionamiento neumatico este término es despreciable.

Figura (4, 6). Determinacion dimensional del volumen sometido a empuje en un conjunto piston - cilindro.
Densidad del fluido de transmisién de la presion.

La Densidad del fluido de se obtiene de diferentes ecuaciones en funcién de que el fluido sea

un liquido o un gas.

e En el caso de liquidos el fluido cominmente utilizado por los NMI’s es el di-etil-hexil-
sebacate y su densidad, para presiones inferiores a 500 MPa, se puede obtener de (4,

21) [4, 34] y [4, 45).
Prey =9127(1=78x107(t =1, ) +(0,752p~1,7x107 p’+15x10° p.*) (4, 21)

e Enelcasode un gas de la ecuacion de los gases ideales.

En ambos casos su contribucién a la incertidumbre se trata como una distribucién rectangular:
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Op;

u(p;) = \/g

(4,22)

opr es el semintervalo maximo de variaciéon de la densidad del fluido en el caso del di-etil-
hexil-sebacate del orden del 10 kg/m?3 [4, 34] y para el caso de que el fluido sea nitrogeno o aire

se le asigna un valor de 0,050 kg/m?3.
Coeficiente de Tension superficial del fluido transmisor de la presion.

Este término solo es aplicable a conjuntos pistén cilindro de funcionamiento hidraulico,
siendo una correccion relevante a bajas presiones (< 10 MPa). En el caso del diétil-hexil-
sebacate un valor tipico es de 0,030 5 N/m, para 20 °C, ya que tiene dependencia de la

temperatura. Su incertidumbre se trata como una distribucion rectangular.

bo)
u(o) =97 (4, 23)

NG

oo es el semintervalo maximo de variacion del orden de 0,001 0 N/m [4, 34].
Longitud de la circunferencia del piston.

El valor de la longitud de la Circunferencia del pistdn a calibrar, se obtiene a partir del valor
nominal de su area efectiva. Su incertidumbre se obtiene de las especificaciones del fabricante

para el valor del area efectiva.

C =2,/ 7d, (4, 24)

Su incertidumbre se trata como una distribucion rectangular:

| 7 54
W(C)= 4, " (4, 25)

V3

OAN es el semintervalo maximo de variaciéon declarado por el fabricante para el valor del

area efectiva.

160



Diseminacion de la unidad desde la columna de Hg a las balanzas de presion

Area efectiva del conjunto pistén cilindro.

El valor del Area efectiva del conjunto pistén cilindro y su incertidumbre expandida,

normalmente para un factor de cobertura k = 2, se obtienen mediante calibracion.

U(4p,,)

M(A(o,to)) - WM)))

(4, 26)

Correccion debida a la deriva del area efectiva del conjunto pistdn cilindro.

El valor del drea efectiva puede variar entre calibraciones, esto es lo que normalmente se
conoce como deriva. Se considera que su valor es cero y se incluye como una contribucion a la
incertidumbre. Si el semintervalo de deriva es 04, la varianza es u? = (Jw.)%3, vy la

incertidumbre tipica debida a la deriva es:

5A(O»to )

4,27
NE (4,27)

u(d4g,,)) =

0A,10), €s igual a la diferencia maxima, en valor absoluto, entre el valor del area efectiva
obtenido en dos certificados de calibracidn consecutivos. Cuando sélo se tiene una calibracidn

se pueden utilizar las especificaciones del fabricante del equipo o la experiencia.
Coeficiente de deformacidn con la presion del conjunto pistdén cilindro.

El valor del Coeficiente de deformacién con la presion del conjunto pistdn cilindro y su
incertidumbre expandida, normalmente para un factor de cobertura k = 2, se obtienen del

certificado de calibracion del patron.

u(zy =24 _

) 4 28)

Presion nominal.

Se obtiene de corregir el valor nominal de la presién a gravedad normal a gravedad local.
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_ 8
Py = P,y (4,29)
14N
Su incertidumbre se obtiene de las especificaciones del fabricante para la presidon generada
por la balanza patrén en las condiciones de utilizacién y se trata como una distribucion
rectangular, de manera que:

N
u(py) 253 (4, 30)

dpn es el intervalo mdximo de variacidn declarado por el fabricante para el valor nominal de

la presidn generada en las condiciones de utilizacion.
Coeficiente de dilatacion térmica del piston cilindro.

Su valor se obtiene de las especificaciones del fabricante o de las caracteristicas del material
con el que esta construido y se asume que su valor puede variar en un £ 10%. Si el intervalo de

variacion es oq, la varianza es u?2 = (da)?/12, y la incertidumbre tipica es:

oa

243

u(a) = (4,31)

Temperatura del conjunto pistdn cilindro.

La temperatura del conjunto piston cilindro se mide a través de una sonda de temperatura.
La incertidumbre expandida, normalmente para un factor de cobertura k = 2, se obtienen a
partir de la del certificado de calibracion de la sonda, de la deriva de la sonda y del método de
medida de la temperatura del conjunto piston cilindro. Se asume que su valor puede variar en
0,5 °C. Si el semintervalo de variacion es ¢t, la varianza es u2 = (6)%/3, y la incertidumbre tipica

es:

ot

u(t)= 5

(4,32)
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Presion residual.

Solo es aplicable para medida de presion absoluta. Su valor se obtiene de la indicacion del
medidor de presidon residual (normalmente un medidor de vacio del tipo pirani). Su
contribucion a la incertidumbre esta compuesta por la de calibracion, la deriva y la resolucion.
Se asume que su valor puede variar en un £ 10%. Si el intervalo de variacién es dp;, la varianza

es u? = (0p;)*/12, y la incertidumbre tipica es:

P,
ulo) =
(o) 253 (4, 33)

Diferencia de altura entre los niveles de referencia.

La Diferencia de altura se mide a través de una regla. La incertidumbre expandida,
normalmente para un factor de cobertura k = 2, se obtienen a partir de la del certificado de
calibracion de la regla, de la deriva de la regla y del método de medida de la diferencia de
alturas. Si el semintervalo de variacion es oh, la varianza es u2 = oh?/3, y la incertidumbre tipica
es:

u(Ah) = (4,34)

Sl %

4.1.2. La balanza dinamométrica de presion.

Una balanza de presidn electrénica es un sistema que permite medir una presion ejercida
sobre un conjunto pistdn - cilindro, a partir de la fuerza que ejerce éste sobre un dinamémetro

electronico [4, 43].

oa__1

La presion ejercida “p” se transforma en una fuerza “F” en el bloque de medida siguiendo la

relacion: F' = PsS, siendo S la superficie.

El dinamdmetro electronico mide y transmite el valor de la fuerza “F”, o bien el de la presion

correspondiente a dicha fuerza.

La construccién de una balanza electrénica de presién considera:
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e Un conjunto piston - cilindro de construccién adecuada que permite la definicion de un

area efectiva 4y y de un coeficiente de conversion Ky.

e Un blogue de medida donde se aloja el conjunto pistdn - cilindro, y que transforma la

presion en fuerza.

e Un dinamdmetro electronico que sera el que mide la fuerza y la traduce en unidades de

presion.

Puerto de medida

b .
oste de medld\gﬁ/ Conjunto pistén cilindro

<5 Motor
Dinamémetre\, =
T
o
O Jeg
Q
.
Puerto de referenc»a\&
- ——

Figura (4, 7). Balanza dinamométrica de presion.

Normalmente tanto el pistdn como el cilindro utilizados en este tipo de balanza son de
forma cilindrica y el piston gira para minimizar los rozamientos, pero también se puede
encontrar alguna balanza de presién, como es el caso de la balanza de DHi modelo FPG8601,
donde el cilindro tiene forma bicénica y ademas es estatico. En este caso para minimizar los
efectos debido al rozamiento se inyecta gas a presién entre el piston y el cilindro, por lo que la
regulacion de los valores de presién se realiza de forma dindmica, este gas normalmente se
denomina gas de lubricacién. Una balanza de este tipo la que ha sido utilizada para la

caracterizacion de las relaciones de expansién del sistema de expansion estatico de esta tesis.

Partiendo de un conjunto pistén - cilindro completamente caracterizado, desde el punto de
vista del area efectiva, y conociendo tanto la indicacién del dinamdémetro como el factor de

conversion de éste, se puede obtener en primera aproximacién la presidon generada:
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]y &1

L, F NS 39
AO AO

En la practica, el uso de tal férmula simplificada, proporciona un valor de la presién con un

error no aceptable para los valores de incertidumbre con los que operan las balanzas de

presion electrénicas. La formula exacta es:

p:(K +5K )gl (N+AN1+AN2+AN3)pM_pa[1+a(t_t0)]—l
NP0 NP2 gy Ny Py~ P, (4, 36)
+pr+(pM _pa)glAh
donde:
KN(p,zo):KN(o,zo)(l +AR) (4,37)

y la constante de calibracién del dinamdmetro se obtiene de la calibracion de este previo a

su uso mediante la utilizacién de masas patrén que pueden ser externas o internas como es el

caso de la balanza FPG 8601, ver Figura (4, 8).

N
— (4,38)
M

— —

Figura (4, 8). Ajuste del dinamémetro con masas externas.

La densidad del aire es la que hay en el momento de la calibracién del dinamdémetro y en el

caso de balanzas lubrificadas es la del fluido de lubricacion.
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é « | ———Dinamometro

Conjunto pistén ciIindrc\

Poste de medida\

|_—Puertos de medida

\uertos de referencia

- - -

| | |
Figura (4, 9). Balanza dinamométrica de presidn con piston no rotativo.

4.1.2.1. Incertidumbres.

El modelo matematico para el calculo de la incertidumbre de la presion medida por una
balanza electrénica de presion viene definido por la ecuacién (4, 36), aplicando ciertas

consideraciones segun el modo.

Aplicando la ley de propagacién de la incertidumbre al modelo matematico se obtienen las
diferentes contribuciones a la incertidumbre de las magnitudes de entrada sobre la presidon
medida por una balanza de presion electrénica. La muestra de manera abreviada el célculo de

incertidumbres sobre la presion generada.

Tabla (4, 2). Balance de incertidumbres sobre la medida de la presion con una balanza de presion electronica.

Incertidumbre o Coeficiente bUCiS
Magnitud Estimacion o Distribucion de Cionnct:rlsiléﬂ;nbf;a
X « Tipica dg . sensibilidad
i i ux) probabilidad 5 uily)
Coeficiente de
conversion
) Ky, 0) u(Kn,10)) normal Cy co u(Kngw,0)
del conjunto
P/C
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Incertidumbre o Coeficiente bUcid
Magnitud Estimacion Distribucion de C.ontrlb-uuon ala
Tipica de sensibilidad incertidumbre
X X; o
i i ulx) probabilidad 5 udy)
Deriva del
coeficiente de S Kn,1o) (K n0,10)) rectangular Co co u(0Knw,10))
conversion.
Coeficiente de
deformacidn
A u(A) normal ¢ ciu(d)
con la presion
del P/C
Presién
DN u(py) rectangular ¢ ¢y u(py)
nominal
Coeficiente de
dilatacion a u(o) rectangular c3 csu(a)
lineal del P/C
Temperatura t u(t) rectangular cy cqu(t)
Gravedad
g u(g) rectangular Cs csu(g)
Local
Indicacion del
N u(N) rectangular Cs cs u(N)
dinamdémetro
Variacion de
la fuerza por
empuje de la AN, u(AN,) rectangular Cs cs u(ANy)

presién de

lubricacion.
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Incertidumbre e Coeficiente
Magnitud Estimacion o Distribucion de
Tipica de sensibilidad

Xi Xi robabilidad
U(Xi) P G

Contribucion a la
incertidumbre

uily)

Variacion de
la fuerza por
diferencias
entre la
AN, u(AN,) rectangular Cs
presién de
lubricacién y

la presién de

referencia

Cs U(AN,)

Variacion de
la fuerza por
variacion de AN; u(4N;) rectangular cs
la presion de

referencia.

cs u(AN3)

Coeficiente de
conversion
Nx u(Ny) rectangular c7
del

dinamdémetro.

c7 u(Ng)

Densidad del

Pa u(p,) rectangular cs
aire

Cs u(ps)

Densidad de

Pm u(pm) rectangular 9
las masas

co u(pm)

Presion

Dr u(p,) rectangular Cro
residual

cro u(py)

Densidad del
fluido de Pr u(py rectangular Cii

transmision

crr u(py)
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Magnitud Estimacion Incertidumbre Distribucién Coef;c;ente Clontrib-ucién ala
X N Tipica de sensibilidag | mcertidumbre
j i ux) probabilidad 5 ui(y)
Diferencia de
alturas Al u(Ah) rectangular €12 ¢z u(Ah)
4.1.2.1.1. Coeficientes de sensibilidad

Los coeficientes de sensibilidad se obtienen de las derivadas parciales de la ecuacién modelo

respecto a cada una de las variables de entrada:

op p

~

o= ~ 4, 39)
aKN(Pvtu) KN(Pv[U)

op p’
= —— 4,4
T 1+ amy) (4, 40)
5 A
e =-n—L (4, 41)
apN (1+/1pN)
5
¢, = i ~—p(i-1,) (4, 42)
a
¢ =8—f ~—pa (4, 43)
op _p
C=—— 4,44
’ agl & ( )
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e P
’ ~
ON N
- __ P
7 8N, N,
(=P P o

Cap, (Pu—p.)

o . _p P
0om  (Pu—P.) (Pu—p)

Cy =

op
Cp = E =( Py — P )&
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4.1.2.1.2. Magnitudes de entrada.

A continuacién se desarrollan las diferentes magnitudes de entrada de la ecuacién (4, 36),
gue no han sido tratadas previamente. Las magnitudes previamente tratadas son: la
aceleracién de la gravedad local, la densidad de las masas, la densidad del aire; el coeficiente de
dilatacion del conjunto pistén cilindro, la temperatura, la presién residual y la diferencia de

altura.
Coeficiente de conversion del conjunto piston - cilindro.

Su valor y su incertidumbre expandida, normalmente para un factor de cobertura k = 2, se

obtienen de su certificado de calibracion.
Deriva del coeficiente de conversion del conjunto piston - cilindro.

Se estima una deriva del coeficiente de conversién de + 20 x 10°® Kn(o,t0), tratada como una

distribucién rectangular.
Coeficiente de deformacidn con la presion del conjunto pistén cilindro.

Este valor también se obtiene mediante calibracién. Su incertidumbre para k = 2, es del
orden del 0,1 x 4 al 0,2 x 4[4, 30], [4, 32],[4, 34] y [4, 45]. Por lo que se asigna por defecto una

incertidumbre de 0,2 x 4, para k =2.
Indicacion del dinamémetro en cuentas.

Su contribucién a la incertidumbre es debida a su resolucidn, por lo que se trata como una
distribucién rectangular. Resoluciones tipicas para dinamdmetros de alta exactitud son de una
cuenta para un fondo de escala comprendido entre 500 000 cuentas y .800 000 cuentas que se
corresponden generalmente con valores de masa entre 5 kg y 8 kg. En el caso de la balanza
dinamomeétrica DHi FPG8601 la resolucion es de 1 cuenta para un fondo de escala de 1 500 000

de cuentas correspondiente a 1,5 kg.
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Variacién de la fuerza por empuje de la presion de lubricacion.

Para pistones no rotativos, centrados mediante presidn, si la presién de lubricacion que
rodea la célula de carga, el soporte del piston y el pistdn cambia desde el momento de
ejecucion de la tara de la balanza, se produce una fuerza ascendente que se manifiesta sobre la
célula de carga. Este cambio en la fuerza se cuantifica por AN,. Siendo funcion del coeficiente
de empuje de la fuerza K, que se determinar experimentalmente variando la presion de
lubricacion mediante el manorreductor que la regula. Su influencia en los resultados finales es
pequefia, por lo que se le asigna una incertidumbre de + 0,1 x AN, tratada como una

distribucién rectangular. Su valor se obtiene de (4, 52):
AN, ==K, (P»= Puso) (4,52)

Variacidon de la fuerza por diferencias entre la presidn de lubricacién y la presién de

referencia.

Como el anterior, para pistones no rotativos lubrificados, debido pequefas asimetrias del
conjunto pistén cilindro, la diferencia entre la presién lubricacién y la presion de referencia
alrededor del pistdn, crea una fuerza de arrastre que actua en el piston. Cuando se producen
cambios desde el momento en que se realizo la tara de la balanza estd fuerza afecta a la célula
de carga. Se cuantifica por AN, Siendo funcién del coeficiente K; que se determina
experimentalmente variando la presion de referencia mientras se mantiene constante la
presién de lubricacidén. Su influencia en los resultados finales es pequeina, por lo que se le
asigna una incertidumbre de + 0,1 x AN, tratada como una distribucién rectangular. Su valor se

obtiene de (4, 53):
AN,=K, l(plub_ pref) ~ (Prso— Prefo )J (4,53)

Variacion de la fuerza por variacion de la presion de referencia.

Este es el ultimo factor para pistones cilindro no rotativos lubrificados. Se corresponde con
la fuerza que actua sobre el piston debida a la presion de referencia que rodea al pistdn. Si estd

presidon cambia desde el momento en que se taro la balanza, este cambio se manifiesta sobre la
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célula de carga. Cuando la balanza trabaja en modo absoluto se puede considerar despreciable,
ya que el valor de la presién de referencia esta en el entorno del pascal. Sin embargo en los
modos relativo y diferencial si hay que tener en cuenta su efecto. Se cuantifica por AN;. Se
puede comprobar su efecto cambiando de modo de funcionamiento la balanza (relativo/
absoluto), en ese momento y previo a la tara su manifestacién es maxima. Su influencia en los
resultados finales es pequefia, por lo que se le asigna una incertidumbre de + 0,1 x AN; tratada

como una distribucién rectangular. Su valor se obtiene de (4, 54):

M
A N3 = I/lubg-l [(Z?)ef/T;ef) - (Z’ref,O_ 7—;’ef,O )]K—g Zg(pref,o,trej,'o)R (4, 54)
N(0,20)

N
No=mg +F,+F +Fg +Fgr+Fp

Figura (4, 10). Fuerza especificas de pistones no rotativos lubrificados.

Los valores Ky, K4y Viup son caracteristicos de cada conjunto piston cilindro. Los valores M,
Z, son caracteristicos del gas de lubricacién y las temperaturas y presiones normalmente son

medidas por la propia balanza de presién.
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Coeficiente de conversion del dinamdémetro.

El coeficiente de conversion del dinamdmetro es la relacidon entre la indicacion del mismo y

el valor de masa que hay que aplicar para obtener dicha indicacidn:

n Ni
Z M. 4, 55
N, =M, (4,55)

n

Este valor puede obtenerse de un certificado de calibracién, en cuyo caso la incertidumbre
se tratara como una distribucion normal, o puede obtenerse previo al uso de la balanza
dinamométrica, haciendo un ensayo de linealidad mediante la aplicacion de diferentes valores
de masa. En este caso se calcula el cociente entre cada una de las indicaciones del
dinamometro y el valor de masa aplicado para dicha indicacidon. Siendo el valor del coeficiente
de conversidn la media de los valores obtenidos. En este Ultimo caso la incertidumbre se tratara
como una distribucion rectangular y tiene que tener en cuenta no solo la incertidumbre de

calibraciéon de las masas, sino también la de su deriva en el tiempo.
4.2. Método de calibracion.

La calibraciéon de un conjunto pistén - cilindro comprende la determinacidon de su masa; la
determinacién de su area efectiva y su coeficiente de deformacién con la presién. Todos ellos

con sus incertidumbres asociadas.

La determinacidon de la masa se hace en un laboratorio de masas por comparacién con

masas patron de exactitud adecuada.
Para la determinacidn del area efectiva se pueden utilizar:

e Métodos de calibracidn en presidn usando como patrén una columna de mercurio u

otros conjuntos piston cilindro, previamente calibrados.

e Métodos dimensionales.
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Y para la determinacién del coeficiente de deformacion con la presién se pueden utilizar o

modelos experimentales o modelos tedricos.

En nuestro caso, la calibracion de los conjuntos piston cilindro la hacemos utilizando
métodos de presion y la determinacién del coeficiente de deformacidn con la presiéon mediante

modelos tedricos.

El método dimensional lo utilizamos para comparar los valores obtenidos como medida de

aseguramiento de la calidad de las calibraciones realizadas con la columna de mercurio.
4.2.1. Métodos de calibracion en presion. Generalidades.
La calibracién en presidn se puede realizar utilizando diferentes métodos:

e Meétodo de flotacién cruzada (crossfloting). Es la técnica mas comun. La calibracién se
realiza por comparacién directa con otro conjunto pistén cilindro, Figura (4, 11). Que
consiste en al determinacion de la posicidén de equilibrio afiadiendo pequefios valores
de masas hasta que los dos conjuntos pistones cilindro se encuentran en equilibrio. El
equilibrio se alcanza cuando los dos pistones se encuentran flotando o cuando ambos
descienden a su velocidad de caida. La masa mas pequeiia utilizada para determinar

el equilibrio es la que se denomina masa de sensibilidad.

T i

Detector de posisicion

Instrumentos a calibrar. Instrumentos patron

Figura (4, 11). Método de flotacidén cruzada.

e Meétodo detector de nulo. Es una variacién de la técnica de flotacién cruzada, en la

que en lugar de utilizar amplificadores de posicion para determinar la posicién de
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equilibrio se utiliza un detector de nulo para determinar la igualdad de presiones
entre las dos balanzas, Figura (4, 12). En esta técnica para determinar el equilibrio

también hay que utilizar pequefios valores de masa.

Instrumentos a calibrar. Instrumentos patron
Figura (4, 12). Método de detector de nulo.

e Meétodo del indicador. Consiste en utilizar un mandémetro como patréon de
transferencia. Para determinar la presidn, se comparan las indicaciones del

manometro cuando se aplica presion con cada una de las dos balanzas, la de

referencia y la que se quiere calibrar, Figura (4, 13).

Instrumentos patrén

Instrumentos a calibrar.
Figura (4, 13). Método del indicador.

e Método del medidor de presion diferencial. Similar al anterior, consiste en utilizar un
mandmetro diferencial, para determinar la diferencia de presién aplicada con cada

una de las dos balanzas, Figura (4, 14).
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1,2 Pa

Instrumentos patrén
Instrumentos a calibrar.

Figura (4, 14). Método del medidor de presidon diferencial.

e Método de indicacién directa. En este método no es necesario alcanzar un equilibrio
del patrén y de la balanza a calibrar. Aplica cuando el patrén utilizado nos facilita una

indicacion directa, es decir cuando no es otra balanza de presién, Figura (4, 15).

r 1 - ;
1 Ejemplos de Instrumentos a calibrar l Ejemplos de Instrumentos patron.

I I

1 l Comomarg | =t = e
| | =1

I I I

| - - |

[ [

| -] | - “

! ! = h Gleaz =1;|I

| | e

! ! 4 [

| | - -

L e D D e e e e e e e e e e e J

Figura (4, 15). Indicacion directa.

4.2.1.1. Métodos de calibracion en presion. Balanzas de pesos muertos.

En nuestro caso, de las técnicas anteriores, utilizamos la técnica de la indicacién directa, ya
qgue la comparacién se va a realizar utilizando como patrén la columna de mercurio, por lo que
la determinacion de la posicidn de equilibrio se simplifica, ya que la columna de Hg nos facilita
una indicacién directa, Figura (4, 16). En este caso la sensibilidad de la flotacidn se corresponde

con la resolucion estable de la indicacion de la columna.
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Niveles de referencia

[ttt a
1Instrumentos a calibrar l Columna de Hg
[ [
1 1
[ [
| - * I I
1 1 ‘ h
1 = FE A
1 1
[ [
1 1
| Eﬂ |
1 1
1 1
[ [
L o __ I e e 3 Valvula

| % de descarga

|

Volumen
variable

************************

e =

|

'Ejemplos de
|Sistema de
Generacion.

Figura (4, 16). Método de calibracion con columna de mercurio.

Conocida la presidon de referencia, a partir de la ecuacion (4, 1) se puede despejar el valor del

area efectiva a presion p’y temperatura de referencia #:

P
Pu’

p'+a'(f'=1))

(M'+oM'+ 5S€n)g1(l - j_v,gl (pr —p)roC’

(4, 56)

Ap )= Ap.) A+ A py) = +SLSL

4.2.1.1.1. Incertidumbres.

El modelo matematico para el calculo de la incertidumbre de la presion medida por una
balanza de pesos muertos viene definido por la ecuacién (4, 56), aplicando ciertas

consideraciones segun el modo.

Aplicando la ley de propagacién de la incertidumbre al modelo matematico se obtienen las
diferentes contribuciones a la incertidumbre de las magnitudes de entrada sobre el area
efectiva. La Tabla (4, 3) muestra de manera abreviada el cédlculo de incertidumbres sobre la

presion generada.
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Tabla (4, 3). Balance de incertidumbres en la determinacidon del area efectiva.

Incertidumbre . | Coeficiente ibucié
Magnitud Estimacion o Distribucion de C?nrlt(erlrlsil:ch:?nnb?ela
X « Tipica de. _ sensibilidad
i i uix) probabilidad 3 uily)
Masa M’ u(M’) normal Co cou(M”)
Deriva de la
M’ u(dM’) rectangular Co co u(dM”)
masa
Sensibilidad Jdsen u(osen) rectangular cy co u(dsen)
Gravedad
g u(g) rectangular c; c1 u(gy)
local
Densidad del
Pa u(p,) rectangular 1 ¢y u(p,)
aire
Densidad de
P u(owm) rectangular c3 ¢z u(pwr)
las masas
Volumen del
P/C sometido v’ u(v’) rectangular cyq cau(v’)
a empuje
Densidad del
POt u(op) rectangular Cs ¢s u(op)
fluido
Tensidn
c u(o) rectangular Cs c6 u(o)
superficial
Circunferencia
C’ u(C’) rectangular ¢y c;u(C’)
del piston
Presién p’ u(lp’) normal Cs cg u(P’)
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Incertidumbre .| Coeficiente TBUcid
Magnitud Estimacién Distribucion de Cf)ntrlb-ucmn ala
Tipica de sensibilidad incertidumbre
X X; s
i i ulx) probabilidad 5 uy)
Coeficiente de
dilatacién
o u(a’) rectangular Cy cou(a’)
térmica del
P/C
Temperatura
t u(t’) rectangular Cro ciou(t’)
del P/C
Presién
p’ u(p,’) normal 197, ci u(p,’)
residual
Ajuste de
minimos OLSL u(oLSL) rectangular cr c12 u(OLSL)
cuadrados

Coeficientes de sensibilidad

Los coeficientes de sensibilidad se obtienen de las derivadas parciales de la ecuacién modelo

respecto a cada una de las variables de entrada:

’
c _5A(P'rfo) ~
0 =R
oM
'
_6A(P"lo) ~
C=—{1 *R——
%, &

o
¥}
|

’

P, P'Pw P
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_Hpy)  Mgp,

o . (4, 60)
’ 5,0[\4' p’pM'z
HAp, -
¢ = (P,tlo) z_gl(lof : Pa) (4,61)
ov p
A, %
o= —h) o Y8 (4, 62)
Op;
Ap,, C'
C6 — (P'1p) (41 63)
5 ’
e} p
A,
(P'ty) o
G =—Vn 464
TosC p
Mp)  Ap
¢ = (P.z(;) ~_ (Pvio) (4, 65)
op p
A,y
¢ :% z_A(P',tO)’(t'_tO) (4, 66)
A,
=T g, (4.67)
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(P'1y)
¢, =—— =1 4, 68
11 é‘pr, ( ’ )
Ay,
ep=—ro=1 (4, 69)
SLSL

Magnitudes de entrada.

A continuacién se desarrollan las diferentes magnitudes de entrada de la ecuacion (4, 56)
gue no han sido tratadas anteriormente. Las magnitudes previamente tratadas son: la masa, la
deriva de la masa, la aceleracidn de la gravedad local, la densidad de las masas, la densidad del
aire; el volumen sometido a empuje, la densidad del fluido, la longitud de la circunferencia, el

coeficiente de dilatacidén del conjunto pistdn cilindro, la temperatura y la presion residual.
e Sensibilidad de la flotacion.

La sensibilidad de la flotaciéon se corresponde con el minimo incremento de masa que
produce un cambio en el equilibrio en caso de aplicar el método de flotacién cruzada o el
método del detector de nulo o con la resolucién de la indicacion convertida a unidades de masa
cuando se utilizan cualquiera de los otros métodos. Su contribucién al calculo del valor del area
efectiva es nula, pero no su contribucién a la incertidumbre. Si la masa de sensibilidad es “sen”,

la varianza es u? = (sen)?/3, y la incertidumbre tipica debida a la deriva es:

sen

u(&sen ) = 7 (4,70)

e Presion de referencia.

El valor de la presion de referencia y su incertidumbre es el correspondiente a los valores
calculados para la columna de mercurio y se ha desarrollado ampliamente en el capitulo

anterior.
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e Ajuste por minimos cuadrados.

La determinacion del valor del area efectiva, a partir de los valores experimentales de

presion obtenidos en la calibracidn, se puede realizar por dos métodos:

e Método de regresion lineal. Con este método se obtiene tanto el valor del area
efectiva como el del coeficiente de deformacion con la presidon. Asi como sus

incertidumbres asociadas. El valor del area efectiva se obtiene aplicando (4, 71):

' (ZAU"»O)'iEP',-Z)_(ZA(P'MP'iXZP',-)

El coeficiente de deformacién aplicando (4, 72):
”(ZAUD',:U)':' p',-)— (ZAm,m’f)(ZP'i)
Y la incertidumbre de la regresion aplicando (4, 73):
o \/ Sy i @] -
n—2

e Método del coeficiente de deformacidn tedrico. En este método se determina el
valor del area efectiva a presion nula y temperatura de referencia de la aplicacién del
coeficiente de deformacidn tedrico a los valores obtenidos para cada punto de
calibracion. El valor final se obtiene como la media de todos los valores obtenidos y
en lugar de introducir en el balance de incertidumbres la contribucién a la
incertidumbre debida a la regresidn lineal se introduce la desviacién tipica de los

diferentes valores obtenidos para el area efectiva a presion nula (4, 74).

SLSL = s = L\/z ()~ CGo] (4,74)
\/H n-1
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4.2.1.2. Métodos de calibracidn en presion. Balanza dinamométrica de presion.

La calibracién de una balanza dinamométrica de presidon se hace mediante la técnica de
indicacion directa, ya que este tipo de balanzas nos facilita, por si misma, una indicacién
directa. Sin embargo la calibracidon de una balanza con pistén no rotativo lubrificado, presenta
algunas particularidades que dificultan su calibracion. La primera particularidad es su propio
rango de funcionamiento, en el caso de la FPG8601 de 1 Pa a 15 000 Pa. La segunda es que
estas balanzas son instrumentos de medida de presidn activos, ya que la presién de lubricacidn
produce un incremento continuo del valor de la presidn que tienen que ser contrarestado. La
FPG8601 lo hace a través de un controlador de bajas presiones. Todas estas particularidades
han sido tratadas en le proyecto n? 803 de Euramet [4, 46], ademds de generarse un ejercicio

de comparacién [4, 47].

Para calibrar la FPG8601 existen dos posibles alternativas. La primera sugerida por el
fabricante consiste en desactivar el controlador de bajas presiones y contrarrestar la fuga
mediante una valvula de ajuste fino y conectar directamente al patrén de referencia, Figura (4,
17). La segunda consiste en usar el controlador de bajas presiones y un medidor de presion

diferencial entre la FPG8601 y el patrdn de referencia, (Figura (4, 14)).

Ambos métodos han sido utilizados por MIKES [4, 48] y el propuesto por el fabricante por el
LNE [4, 49] y por el CMI [4, 50]. En nuestro caso, después de probar ambas técnicas, hemos

utilizado la técnica propuesta por el fabricante.

Finalmente, una vez conocida la presion de referencia, a partir de la ecuacién (4, 36) se
puede despejar el valor del coeficiente de conversion a presion p’ y temperatura de referencia

to:

' ' i gN NK ' ICM, /:0 14!
K Doy = — jo N +a'(¢'—¢t,))+ 6 LSL
N(p',20) (p D, 1 (N' AN'I AN'2 \ ,7‘7'3 ) , ( ( o)) (4, 75)

a

Y a partir de él, determinar el area efectiva mediante la ecuacion (4, 76):
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gN (1 pO 'J
Aoy’ = Ay (15 A' py) +OLSL = — Pu)_
K N(0,20) (1+ A(Ky)' py)
Valvula de
compensacion
de pup

z Columna de Hg

QIR ARR

FPG8601

[

Figura (4, 17). Calibracion de balanza dinamométrica, con piston no rotativo lubrificado.

4.2.1.2.1. Incertidumbres.

(4,76)

El modelo matematico para la realizacion de los calculos de calibracién de un conjunto

piston cilindro de una balanza dinamométrica de presidn viene definido por la ecuacion (4, 75),

aplicando ciertas consideraciones segun el modo.

Aplicando la ley de propagacién de la incertidumbre al modelo matematico se obtienen las

diferentes contribuciones a la incertidumbre de las magnitudes de entrada sobre el coeficiente

de conversiéon del conjunto piston cilindro. La Tabla (4, 4) muestra de manera abreviada el

calculo de incertidumbres.

Notese que el valor relativo de la incertidumbre expandida sobre el coeficiente de

conversion del conjunto pistdn cilindro es igual al valor relativo de la incertidumbre expandida

sobre el area efectiva del conjunto pistén cilindro.
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Tabla (4, 4). Balance de incertidumbres en la determinacion del coeficiente de conversion de un conjunto

piston cilindro de balanza de presidn electrdnica.
i Coeficiente L,
Magnitud Estimacion Incertidumbre Distribucién de Cf)ntrlb'uaon ala
Tipica de sensibilidad incertidumbre
X Xi L.

i i uix) probabilidad 3 ui(y)
Presion »’ u(p’) normal ¢ co u(P")
Presidn
residual Pr up;’) normal Co co u(p,’)

Gravedad
local & u(gy) rectangular c ey u(g)
Coeficiente
de
sensibilidad Nk’ u(Ny") rectangular ¢ > u(Ng')
del
dinamémetro
Indicacion del
dinamémetro N u(N’) rectangular €3 s u(N”)
Indicacion del
B Bl | Bl
dinamémetro AN, u(AN;’) rectangular e ¢ u(AN,)
Indicacion del
dinamémetro ANy’ u(AN>) rectangular &) 3 u(AN,")
Indicacion del
dinamémetro AN; u(AN;’) rectangular e ¢ u(AN3”)
Densidad de
las masas Pm u(pm’) rectangular Cy s u(pyr)
Densidad del
aire Pa u(p,) rectangular Cs cs u(py)
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Incertidumbre e Coeficiente N
Magnitud Estimacién Distribucién de Cf)ntnb_uuon ala
Tipica de sensibilidad incertidumbre
X; X 1
j i ulx) probabilidad 5 ui(y)
Coeficiente
de dilatacién
térmica del a u(e’) rectangular C6 cou(’)
P/C
Temperatura
del P/C 4 u(t’) rectangular 7 cru(t’)
Ajuste por
minimos SLSL u(SLSL) normal o5 cs u(SLSL)
cuadrados

Coeficientes de sensibilidad

Los coeficientes de sensibilidad se obtienen de las derivadas parciales de la ecuacién modelo

respecto a cada una de las variables de entrada:

’ !/
K N(P'20) Ky pao)

C0=

' r'
’ ’
_ éY<N(P',20) KN(P’,ZO)
o= ~—
g, 8
! ’
c. = éKN(P’,ZO) - KN(P',ZO)
, = ~
SN,' N’
’ ’
K N(P'20) K N(P',20)

¢, ~ -
ON N

187

(4,77)

(4,78)

(4,79)

(4, 80)




Diseminacion de la unidad desde la columna de Hg a las balanzas de presion

_ 5KN(P’,20), Kypan' Koo
€= PR p - p (4, 81)
0Py (Pv'=py)  (Pu'—pP,)

' '
é‘[<N(P’,2O) - KN(P’,ZO)

“Ter T (ue) (4,82
Bt {10 @83
S T

c = 51;2‘1;’2‘”’ =1 (4, 85)

Magnitudes de entrada.

En este caso no se presenta ninguna magnitud de entrada ya que, de alguna forma, todas

han sido tratadas previamente.

4.2.2. Método dimensional.

El método dimensional sélo puede ser aplicado a conjuntos piston cilindro de gran area
efectiva, como es nuestro caso. Este consiste en medir diversos diametros del piston y del
cilindro a diferentes alturas y en distintas generatrices, para determinar sus valores medios.
Ademas hay que cuantificar los defectos de forma de ambos, en cuanto a redondez y
paralelismo. Con todos estos valores se puede calcular el valor del area efectiva mediante

diferentes modelos matematicos. Los hay muy complejos a través de la aplicacién de elementos
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finitos para su calculo o sencillos como la determinacidn del area efectiva como la media entre

el drea de piston y el area del cilindro determinados a partir de sus diametros medios.

La realidad es que para conjuntos piston cilindro de alta calidad, no hay mucha influencia del
método escogido, [4, 51] por lo que en nuestro caso, para calcular las areas efectivas a partir de
las medidas dimensionales vamos a utilizar un modelo sencillo introduciendo los defectos de

forma en el célculo de incertidumbres.

Nuestra ecuacién modelo responde a (4, 86) obtenida de [4, 30].

I, +dr,, +or, +d,,)-R r.-R
+(c c.r cc C.P) p_i_i ¢ P (4, 86)

Ae=7z(Rp+éRp’r+éRp,c+éRp,p 1 2R, 5l R

p

Aplicando la ley de propagacion de la incertidumbre a (4, 86):

Tabla (4, 5). Balance de incertidumbres en al determinacidon del area efectiva dimensionalmente.

Incertidumbre Coeficiente I
. . -, o Contribucién a la
Magnitud Estimacion Distribucién de incertidumbre
Tipica de sensibilidad
X; Xi probabilidad
U(X,) ¢ ul(y)
Radio
exterior del R, u(R,) normal o co u(R,)
piston
Repetibilidad
de las
OR,, u(oR,,) rectangular Co co u(OR,,)
medidas del
piston
Defecto de
redondez del OR,. u(oR,.) rectangular Co co u(oR,)
piston
Defecto de
cilindricidad OR,, u(oR,,,) rectangular o co u(oR,,))
del piston
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Incertidumbre Coeficiente .
. . ., o, Contribucion a la
Magnitud Estimacion Distribucion de incertidumbre
Tipica de sensibilidad
X; Xi probabilidad
u(x;) Ci uiy)
Radio
interior del 7. u(r,) normal Cy c;u(re)
cilindro
Repetilidad
de las
Ore, u(or.,) rectangular ¢ cru(or.,)
medidas del
cilindro
Defecto de
redondez del Oree u(ore..) rectangular ¢ cru(ore.)
cilindro
Defecto de
cilindricidad OTecp u(orep) rectangular c ¢ u(orep)
del cilindro
Donde los coeficientes de sensibilidad son:
04 3
c, =—= ~4nR
0 6Rp ¥4 (4, 87)
04 1\n—-R 1\n.—R 7\r.—R 1
= =R} —( 2 +—( 2 +—( ZP)+— (4, 88)
or, 9 R 2 Rp 6 Rp Rp
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4.2.3. Determinacion del coeficiente de deformacidn con la presién.

El coeficiente de deformacidn con la presidon, como ya se ha dicho, se puede calcular de
forma experimental, a partir de los valores obtenidos de la calibracion mediante el método

desarrollado en el punto 4.2.1, o mediante modelos tedricos.

Normalmente el coeficiente tedrico se usa o como valor de referencia para comparar el
obtenido de forma experimental, o cuando la influencia de su valor sobre el valor del area
efectiva es del orden de la repetibilidad de los valores muéstrales. Es decir cuando la variacién
del valor del area efectiva a lo largo del rango de utilizacién del conjunto pistdn cilindro, es del

orden de la repetibilidad de las mismas. Este es nuestro caso.

Obviamente el coeficiente experimental aplica cuando la variacion del area en funcién de la

presion aplicada es mayor que la repetibilidad de las medidas.

Para poder calcular el coeficiente de deformacion con la presién de forma tedrica hay que

distinguir el tipo de pistén. Estos pueden ser de los tipos:

e Libre deformacion, en donde la presidn se aplica exclusivamente al piston.

e Contrapresién, en donde la presién aplicada al pistdn también se aplica a la parte

inferior exterior del cilindro.

e Presidn lateral controlada comunmente conocido como “control clearence” en los que
se aplica dos fuentes de presidon un al pistén y otra lateralmente a la parte inferior

lateral del cilindro. Esta ultima puede ser controlada.
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Figura (4, 18). Conjunto piston cilindro del tipo libre deformacion.

Figura (4, 19). Conjunto pistdn cilindro del tipo contrapresion.

1

P2 >
A1

Figura (4, 20). Conjunto pistdn cilindro del tipo presion lateral controlada.

Las ecuaciones para el célculo del coeficiente de deformacidon se pueden encontrar en las
referencias [4, 301, [4, 32],[4, 34] y [4, 45]. Las mas extendidas estdn basadas en la ecuacién de
Lame y son validas para presiones moderadas, sin carga en el cilindro y asumiendo una

distribucién de la presidn lineal entre el pistdn y el cilindro. Siendo estas:

e Para libre deformacidn con piston y cilindro de diferentes materiales y con el pistdn

macizo:
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3 _1 2 2
/1_ ’Llp | 1 (RC +r€ I;LIC] (4,89)

2E, 2E\R’-r1’

Para libre deformacién con piston y cilindro del mismo material y con el piston macizo:

1 R*+7?
/1=E(2,u -1+ R(Z ~ ]/-cz J (41 90)

Para libre deformacién con pistén y cilindro de diferentes materiales y con el pistén

hueco:

2 2 | 2 2
2E R —r?) 2E\R*-r

p

1 R2+l"2 1 R2+ 2
/1:_(3%»‘% : p] (R HH, (4, 91)

Para libre deformacién con pistdn vy cilindro del mismo material y con el pistdn hueco:

; %3 R +R? R;—3r;]
= H+ - (4,92)
E 2RI -R;| 2R -1
e Para contrapresion con pistéon macizo:
3pu, -1 1 k
A="r —(kl —?2) (4, 93)
EP rP
donde:
r 2R M
ky=—= S-u |t =F 4,94
1 EC (RCZ—I"CZ ﬂcj p(Ep] ( )
y:
r (R>+7r’ 1—p
k __c c c 47 P 4, 95
2 EC [RCZ —I"Cz ll’lc] p( EP J ( )

Para presion lateral controlada pueden encontrarse en la referencia [4, 34].
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Se acepta, que mediante la aplicacién de las ecuaciones anteriores se obtienen valores del
coeficiente de deformacidn con la presion para un conjunto piston cilindro con incertidumbres,
para k=2, del ordendel 0,1 x Aal0,2x 4[4, 30], [4, 32],[4, 34] y [4, 45]. Por lo que se asigna por

defecto una incertidumbre de 0,2 x A, para k =2.

4.3. Resultados.

4.3.1. De la columna de mercurio a las balanzas de presidn.

La diseminacién de la unidad de presién desde la columna de mercurio se realiza a través de
los conjunto pistdn cilindro de mayor area efectiva. El CEM cuenta con cuatro conjuntos piston
cilindro que tienen un area de 980 mm? y dos con area efectiva de 335 mm?. De los de 980
mm?, tres son de la firma Degranges et Huot y el otro de DH instruments. Los de 335 mm? son
de la firma Ruska. Los de la firma Desgranges et Huot sélo pueden funcionar en presiones
relativa, por las caracteristicas de las balanzas en que son utilizados. Los otros pueden

funcionar también en presidn absoluta.

La calibracion de los pistones cilindro de Desgranges et Huot se realiza para validar los
resultados obtenidos en la calibracién de conjuntos pistén-cilindro con la columna de mercurio
ya que estos se han utilizado en varias comparaciones internacionales [4, 52], [4, 53], y [4, 54]
con resultados satisfactorios. Ademas disponen de trazabilidad a otros NMI’s, tanto
directamente a patrones de presidon, como a medidas dimensionales, lo que permite comparar
los resultados obtenidos mediante la calibracidn de los conjuntos pistdn cilindro con la columna

de Hg, con los resultados historicos.

Son los resultados de calibracidn de los pistones de 335 mm?, los que luego van a servir para
dar trazabilidad al sistema de expansidn estdtico (SEE). Se han elegido estos por ser la balanza
en la que van montados menos voluminosa, lo que la hace que su localizacion a lado del SEE

sea mas sencilla.

Por otro lado se va a calibrar una balanza dinamométrica con conjunto pistén-cilindro no
rotativo de la firma DH instruments. Estd balanza, conectada a los volumenes grandes del

sistema de expansion estdtica a través de un medidor de presién diferencial, servira para medir
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las presiones finales, después de la realizacién de las expansiones del SEE y por lo tanto para

determinar las relaciones de expansidn necesarias para caracterizar el SEE.

4.3.1.1. Balanzas de pesos muertos

La calibracién de conjuntos pistdn cilindro utilizando como patrén la columna de mercurio,
finalmente tienen que ser realizada en modo relativo y en el rango de 800 hPa a 1100 hPa que
es donde se consiguen resultados con incertidumbres dptimas. El calculo del coeficiente de
deformacion con la presidon del conjunto pistén cilindro se hace mediante modelos tedricos (4,

91)y (4, 92).

La columna de mercurio da indicaciones directas, por lo que no es necesario determinar la
posicién de equilibrio de la flotacién, basta simplemente con generar presién hasta que con la
balanza en flotacidn las indicaciones de la columna son estables. La Figura (4, 21) muestra los

diferentes modelos de balanza de presién calibrados.

Las calibraciones se realizaron entre los meses de marzo y abril de 2010. La

Tabla (4, 6) muestra una relacién de los conjuntos pistén-cilindro calibrados y los resultados

obtenidos:

Figura (4, 21). Calibracién de conjuntos piston cilindro con columna de mercurio.
(Izquierda - balanza de presion Desgranges et Huot; centro — balanza de presién DH Instruments y derecha —
balanza de presion Ruska)
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Tabla (4, 6). Identificacion de conjuntos pistdn cilindro calibrados.

A (00) U (A (0,10) W (A 0,10)) Fecha Informe

Marca Modelo N° de serie k=2 k=2

mm mm x 10°
Desgranges et Huot 0,01 MPa/kg 4654 980,518 0 0,011 8 12 06/04/2010 101079001
Desgranges et Huot 0,01 MPa/kg 4656 980,479 5 0,009 8 10 26/03/2010 101079002
Desgranges et Huot 0,01 MPa/kg 6040 980,484 3 0,0118 12 06/04/2010 101079003
DH Instruments 0,01 MPa/kg 801 980,492 6 0,011 8 12 19/04/2010 101079006
Desgranges et Huot 0,02 MPa/kg 5849 490,249 0 0,005 9 12 12/04/2010 101079004
Desgranges et Huot 0,02 MPa/kg 5850 490,257 2 0,005 9 12 14/04/2010 101079005
Ruska TL 1376 335,632 0 0,005 4 16 22/04/2010 101079007
Ruska TL 1298 335,717 0 0,005 4 16 27/04/2010 101079008

4.3.1.1.1. Resultados. Incertidumbres (Propagacion)

A continuacion se muestra el balance de incertidumbres para el conjunto pistén cilindro n2
TL1298, que es el que va a ser utilizado para la caracterizacion del SEE. Los resultados son
similares para el resto. EIl modelo matematico expresado por (4, 56) se ha simplificado
eliminado las correcciones por empuje de fluido, por tensidn superficial y por presion residual,
que no aplican a este tipo de conjuntos piston cilindro. También se ha modificado la manera de
introducir la sensibilidad, ya que la columna de mercurio nos da indicaciones directamente en

unidades de presidn. Finalmente el modelo queda definido por la ecuacién (4, 96).

Ap i) = Aoy I+ A py) =

(M'+3M")g,| 1-

P

!

Pw) | SISL

(p'+osen)1+a'(t'-t)))

(4, 96)

Tabla (4, 7). Balance de incertidumbres en la determinacidon del drea efectiva del conjunto piston cilindro n2

TL1298.
Magnitud Estimacién Incertidumbre | Unidad | Distribucion de | Coeficiente | Contribucidn a
tipica probabilidad de la
sensibilidad | incertidumbre
Xi Xi u(x;) Ci uily)
Masa 2,747284 6,96E-06 kg normal 1,22E-04 8,51E-10 m?
Deriva de la
0 7,93E-06 kg rectangular 1,22E-04 9,69E-10 m?
masa
Sensibilidad 0,01 2,89E-03 Pa rectangular 0 -1,21E-11 m?
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Magnitud Estimacion Incertidumbre | Unidad [ Distribucion de | Coeficiente | Contribucion a
tipica probabilidad de la
sensibilidad | incertidumbre
X Xi u(x;) Ci uily)
Gravedad local 9,79949842 5,77E-07 m/s? rectangular 3,43E-05 1,98E-11 m?
Densidad del
aire 1,1083 2,89E-03 kg/m? rectangular -4,28E-08 -1,24E-10 m?
Densidad de las
7846 78 kg/m3 rectangular -6,05E-12 -4,71E-10 m?
masas
Presion 80181,22 0,42 Pa normal -4,19€-09 | -1,76E-09 m?
Coeficiente de
dilatacion 1,5E-05 8,7E-07 1/°C rectangular -1,68E-04 | -1,45E-10 m?
térmica del P/C
Temperatura del
p/C 20 0,29 °C rectangular -5,04E-09 -1,45E-09 m?
Ajuste de
minimos 0 3,90E-10 m2 rectangular 1 3,90E-10 m?
cuadrados
A0.20) 3,357 17E-04 m? u(A0,20) 2,70E-09 m?
Vefr 340
k 2,01
U(A0,20) 5,4E-09 m?
W(Aw,20) 1,6 E-05 m?/m?
4.3.1.1.2. Balanzas de pesos muertos. Incertidumbres (Monte Carlo)

De la misma forma que para la columna de mercurio, aplicando el método de Monte Carlo

se calcula la funcién de distribucion del drea efectiva para una muestra de 100 000 valores y se

comprueba mediante el test Chi-cuadrado la normalidad de dicha funcion.
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El cdlculo se lleva a cabo para el conjunto piston cilindro TL1298, considerando como valores

de entrada los que figuran en la Tabla (4, 7).

Al realizar la prueba y? se obtiene el cumplimiento de normalidad, quedando caracterizada

la funcién en el intervalo [335,722 mmz, 335,712 mmz] con un valor central de 335,717 mmz,

para el intervalo de confianza del 95,45%. Los resultados, Grafica (4, 1), son coincidentes con

los obtenidos mediante el método de propagacién de incertidumbres.
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Grafica (4, 1). FPD del area efectiva del piston cilindro n2 TL1298.

335,710E-06

335,715E-06

Area (m?)

4.3.1.2. Balanza dinamométrica de presion (FPG8601)

335,720E-06

335,725E-06

335,730E-06

* MC simulacién
o Normal

Para su calibracién se utiliza como patrdn la columna de mercurio, en el rango de 50 hPa a

140 hPa que es donde se consiguen resultados con incertidumbres optimas. En este caso se

considera que el coeficiente de deformacidn con la presidn no es significativo frente al rango de

medida, por lo que se le asigna valor nulo. Figura (4, 22) muestra la conexién de la balanza a la

columna de mercurio.

La calibracién se realizé entre los meses de mayo y junio de 2010. La Tabla (4, 8) muestra los

resultados obtenidos de la aplicacion de las ecuaciones (4, 75) y (4, 76).
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Tabla (4, 8). Resultados de calibracién conjunto pistén cilindro DHi n2 128 de balanza FPG8601.

A (00) U (A (0,10) W (A (0,10)) Fecha Informe
Marca Modelo N° de serie k=2 k = 2
mm mm x 10°
DH Instruments 0,01 MPa/kg 128 980,458 0,040 41 27/04/2010 101418001

Figura (4, 22). Calibracién de balanza FPG8601.

4.3.1.2.1. Balanza dinamométrica de presion. Incertidumbres (Propagacion)

A continuacion se muestra el balance de incertidumbres para la determinacién del
coeficiente de conversion del conjunto pistdn cilindro DHi n2 128. En este caso también se ha
simplificado el modelo matematico expresado por (4, 75) eliminado el termino de presién

residual. Finalmente el modelo queda definido por la ecuacién (4, 97).

' PN NK' pM’ 2o 14!
K’y =P +a'(t'-t,))+ 0 LSL 4,97
Mp'20) gl (N'+AN’1 +AN’2 +AN’3 ) pl\’[' pa ( ( 0)) ( )
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Tabla (4, 9). Balance de incertidumbres en la determinacidon del coeficiente de conversion del conjunto pistén

cilindro n2 128.

Magnitud Estimacion Incertidumbre | Unidad | Distribucion de | Coeficiente | Contribucién a
tipica probabilidad de la
sensibilidad | incertidumbre
Xi X u(x;) Ci uily)
Presion 3509,834 0,070 Pa normal 2,849303849 1,99E-01
Gravedad local 9,79949842 5,77E-06 m/s? rectangular | -1020,519939 | -5,89E-03
Coeficiente de
sensibilidad del 1000420 2 ctas/kg | rectangular 1,00E-02 2,00E-02
dinamdémetro
Indicacion del
. , 11 351387,6 2,89E-01 ctas rectangular 2,85E-02 8,22E-03
dinamdémetro
Densidad de las
7900 58 kg/m? rectangular -5,88E-05 -3,40E-03
masas
Densidad del
aire 1,567 2,89E-03 kg/m3 rectangular 1,27E+00 3,66E-03
Coeficiente de
dilatacion 9,00E-06 5,20E-07 1/°C rectangular 1,49E+04 7,74E-03
térmica del P/C
Temperatura del
p/C 21,49 2,89E-01 °C rectangular 9,00E-02 2,60E-02
Ajuste por
minimos 0 1,00E-07 Pa/kg normal 1 1,00E-07
cuadrados
Kiw.20 1.0000,58 Pa/kg u(Kio,20) 0,20 Pa/kg
Vefr 106

" Se han agrupado en una sola contribucién las debidas a las magnitudes de entrada N, AN;, AN, y AN;.
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k 2,02
U(Kn0.20) 0,41 Pa/kg
W(Knw,20) 4,1E-05
A0 9,804 59E-04 m? U(40.20) 4,0E-08 m?
W(Aw,20) 4,10E-05

La obtencion del la incertidumbre sobre el drea efectiva es inmediata, ya que:

' U(K'N( '20)) ,
U(A (20 )= X === Ay (4,98)
N(p',20)
De manera que:
U(K,N( '20)) ,
U(A 20 )= I == A ) (4, 99)
N(p',20)
4.3.1.2.2. Balanza dinamométrica de presion. Incertidumbres (Monte Carlo)

Igualmente aplicamos el método de Monte Carlo para calcular la funcién de distribucion del

area efectiva del conjunto pistdn cilindro DHi n2 128.

El calculo se lleva a cabo una muestra de 100 000 valores, considerando como valores de

entrada los que figuran en la Tabla (4, 9).
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Grafica (4, 2). FPD del area efectiva del piston cilindro n2 128.

# Simulacion MC
O Normal

La prueba %2 arroja como resultado el cumplimiento de normalidad, quedando caracterizada

la funcién en el intervalo [980,420 mm?, 980,493 mm?] con un valor central de 980,456 mm?,

para un intervalo de confianza del 95,45%.

Los resultados obtenidos mediante propagaciéon concuerdan con los obtenidos mediante Ia

aplicacion de Monte Carlo.

4.3.1.3. Resultados dimensionales

Actualmente la medida de conjuntos pistdn cilindro de 35 mm es realizada por el laboratorio de
longitud del CEM con una incertidumbre de: 0,18 um en la medida de diametros; 0,04 um en la

medida de los defectos de redondez y de 0,09 um en la medida de los defectos de cilindricidad,

todas ellas para k = 2.
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¢ ¢=35 mm
| NC serie:
! h=40 >
<h = 30
_ : h=30 > L =60
L=40 < h'=20
; h=20 —>
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\ 4 :
' A\ 4
€ ¢=35 mm [ g ]

Figura (4, 23). Medida de conjuntos piston — cilindro por método dimensional.

Los resultados obtenidos en la medida dimensional para el conjunto pistén cilindro DH 6040
se muestran en la Tabla (4, 10) y la Tabla (4, 11) para el Dhi n? 801 en la Tabla (4, 12) y la Tabla
(4,13).

Tabla (4, 10). Medida dimensional del piston DH n2 6040.

H=20mm h=30mm h=40mm U(k=2) [um]
Didmetro
35,332 33 35,332 29 35,33229 0,16
[mm]
Redondez
(Gauss 50% 50 UPR) 0,08 0,06 0,06 0,04
[um]
Cilindricidad
(Gauss 50% 50 UPR) 0,17 0,08
[um]
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Tabla (4, 11). Medida dimensional del cilindro DH n2 6040.

h=10mm h=20mm h=30mm U(k=2) [um]
Didmetro
35,332 33 35,332 29 35,332 29 0,16
[mm]
Redondez
(Gauss 50% 50 UPR) 0,04 0,05 0,05 0,04
[km]
Cilindricidad
(Gauss 50% 50 UPR) 0,17 0,09
[um]
Tabla (4, 12). Medida dimensional del piston Dhi n2 801.
H=20mm h=30mm h=40mm U(k=2) [um]
Didmetro
35,332 37 35,332 47 35,332 38 0,17
[mm]
Redondez
(Gauss 50% 50 UPR) 0,09 0,11 0,09 0,04
[um]
Cilindricidad
(Gauss 50% 50 UPR) 0,17 0,09
[km]
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Tabla (4, 13). Medida dimensional del cilindro Dhi n2 801.

h=10mm h=20mm h=30mm U(k=2) [um]
Diametro
35,333 67 35,33349 35,333 62 0,18
[mm]
Redondez
(Gauss 50% 50 UPR) 0,04 0,05 0,05 0,04
[um]
Cilindricidad
(Gauss 50% 50 UPR) 0,18 0,08
[um]

Aplicando (4, 86) y el balance de incertidumbres de la Tabla (4, 5) las medidas dimensionales

se obtiene los siguientes resultados:

Tabla (4, 14). Resultados calibracién dimensional de los P/C por el CEM.

Area U
Identificacion Ag k=2
mm x 10° A
P/C DH n2 6040 980,488 1 15
P/C DHi n2 801 980,507 5 17

Estos resultados se utilizan en el apartado 4.4, para comparar los resultados obtenidos en Ia
calibracién con la columna de mercurio como medida de aseguramiento de los resultados de

calibracion.
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4.3.1.4. Resultados coeficiente de deformacion con la presion (tedrico)

Aplicando la ecuacién (4, 92) se calcula el coeficiente de deformacion de la presién de los
conjuntos piston cilindro de Desgranges et Huot y DH Instruments de 0,01 MPa/kg; con la
ecuacion (4, 90) para los conjuntos pistén cilindro de Desgranges et Huot y DH Instruments de
0,02 MPa/kg y con la ecuacién (4, 91) para los conjuntos pistén cilindro de Ruska. La Tabla (4,

15) muestra los resultados obtenidos.

Tabla (4, 15). Coeficientes de deformacidn tedricos de los conjuntos piston cilindro.

Desgranges Desgranges DH
Tipo Conjunto P/C et Huot 0,01 et Huot 0,02 Instruments Ruska TL
MPa/kg MPa/kg 0,01 MPa/kg
Material pistén C. Wolframio C. Wolframio Acero Acero
Rp m?2 0,017 7 0,012 5 0,017 7 0,010 3
Mo m2 0,013 0 0,000 0 0,013 0 0,076 0
Ep N/m? 6,2E+11 6,2E+11 6,0E+11 2,0E+11
Vp 0,218 0,218 0,220 0,300
Material cilindro C. Wolframio C. Wolframio C. Wolframio C. Wolframio
R, m2 0,026 0 0,026 0 0,026 0 0,014 3
re m2 0,017 7 0,012 5 0,017 7 0,010 3
E. N/m2 6,2E+11 6,2E+11 6E+11 5,6E+11
Ve 0,218 0,218 0,220 0,218
At Pal 4,34E-12 8,36E-13 4,50E-12 -8,39E-12
U(r) Pa? 8,7E-13 1,7E-13 9,0E-13 -1,7E-12

La Grafica (4, 3) muestra la variacidn del area efectiva en funcién de la presién. La mayor
influencia se presenta para los pistones cilindro de 0,01 MPa/kg, siendo estd en valor relativo
de 4,3 x 10° m¥/m? para un rango de 1 MPa. Para los pistones Ruska del tipo TL es de -1,4 x 10°
m?2/m? para un rango de 0,17 MPa. La influencia de este valor se considera despreciable para

caracterizar el SEE.
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o AA=f(p)
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Desgranges et Huot Desgranges et Huot DH Instruments 0,01 Ruska TL
0,01 MPa/kg 0,02 MPa/kg MPa/kg

Grafica (4, 3). Variacion del area efectiva en funcién de la presion.

4.4. Comparacion de los valores obtenidos con los valores histoéricos.

Desde la Grafica (4, 4) a la Grafica (4, 11) se muestra el historico de resultados de los
diferentes conjunto pistén - cilindro calibrados. La dltima parte de la notacidon del eje de
ordenadas indica el tipo de calibracién, donde: “D” es dimensional, “F” es flotacién cruzada, “C

Hg” es calibraciéon con columna de mercurio y “F y C Hg” es calibracién con columna y con

flotacion.

P/C Desgranges et Huot, modelo 0,01 MPa/kg y n2 de serie: 4654

980,540

980,535 1
980,530 7
980,525 7

980,520 7

980,515

Area efectiva (mm?)

980,510 1=

980,505 7

980,500

o
%
o oS
S

Grafica (4, 4). Histérico del Conjunto pistdn cilindro n2 4654.
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P/C Desgranges et Huot, modelo 0,01 MPa/kg y n2 de serie:
4656
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Grafica (4, 5). Histérico del Conjunto pistdn cilindro n2 4656.

P/C Desgranges et Huot, modelo 0,01 MPa/kg y n? de serie:
6040

980,510 T

980,500 3 [

©
00
o

i

980,483,

©
00
o

i

fectiva (mm?)
» B B
~ (o2} (]
o o o

©
00
o

i

Area e

©

o

o

=y

o

<]
\

980,450

NEIE TP S R T T BN BT
N & & &S &
RS S G A

Grafica (4, 6). Histérico del Conjunto piston cilindro n2 6040.
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Area e

fectiva (mm?)

Area e

fectiva (mm?)

P/C DH Instruments, modelo 0,01 MPa/kg y n2 de serie: 801

980,530

980,525 |

980,520 1
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980,485
980,480
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Grafica (4, 7). Historico del Conjunto piston cilindro n2 801.

P/C Desgranges et Huot, modelo 0,02 MPa/kg y n2 de serie:
5849

490,264
490,262 |
490,260 |
490,258
490,256
490,254 1
490,252 1
490,250 -

4 490,249

Grafica (4, 8). Histérico del conjunto pistén cilindro n2 5849.
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P/C Desgranges et Huot, modelo 0,02 MPa/kg y n? de serie:
5850

490,264
490,262
490,260
490,258
490,256
490,254 +
490,252
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490,246
490,244
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Grafica (4, 9). Histérico del conjunto pistén cilindro n2 5850.

P/C Ruska, modelo TLy n2 de serie: 1376
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Grafica (4, 10). Histdrico del conjunto pistén cilindro n2 TL1378.
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P/C Ruska, modelo TLy n2 de serie: 1298
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v
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Grafica (4, 11). Historico del conjunto pistén cilindro n2 TL1298.

Aunque a simple vista se observa que los resultados obtenidos son compatibles con los
valores histdricos, se usa el indice de compatibilidad (4, 100), para cuantificar su grado de
compatibilidad. Un valor menor que uno indica que los resultados son compatibles para un

intervalo de confianza de aproximadamente el 95,45 %.

‘A —A ‘
his CEM _C Hg
C

= <1
VU4 ) ~U( Ay )’

< (4, 100)

Desde la Tabla (4, 16) a la Tabla (4, 21) figuran los resultados obtenidos, se han marcado en
amarillo los que se consideran mas relevantes, ya que su fuente de trazabilidad es otro INM con

trazabilidad primaria o el laboratorio de longitud del CEM.

Tabla (4, 16). Comparacion de resultados del conjunto pistdn cilindro n2 4654

Afio/ A (0,10) U (A (0,10)) W (A (0,10) C
Organismo/ k=2 k=2
Tipo mm mm x 10°
1990-DH - F 980,532 0 0,039 2 40 0,34
1991 -LNE-D 980,520 6 0,008 3 9 0,18
1994 - IMGC - D 980,522 0 0,008 8 9 0,27
2001 -PTB-FyCHg 980,528 3 0,0105 11 0,65
2002 - CEM - F 980,521 5 0,014 7 15 0,19
2010-CEM - C Hg 980,518 0 0,011 8 12 --
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Tabla (4, 17). Comparacion de resultados del conjunto pistén cilindro n2 4656

Afio/ A (0,t0) U (A (0,t0)) W (A (0,t0)) C
Organismo/ k =2 k =2
Tipo mm mm x 10
1990 - DH - F 980,499 0 0,039 2 40 0,48
1990 - LNE - D 980,485 0 0,008 3 9 0,43
2001 - LNE - F 980,486 1 0,007 2 7 0,54
2002 - CEM - F 980,492 6 0,014 7 15 0,74
2010 - CEM - C Hg 980,479 5 0,009 8 10 -

Tabla (4, 18). Comparacion de resultados del conjunto pistén cilindro n2 6040

Afio/ A (0,10) U (A (0,10)) W (A (0,10) C
Organismo/ k=2 k=2
Tipo mm mm x 10°
1993-DH-F 980,496 0 0,039 2 40 0,29
1994 - IMGC - D 980,487 6 0,003 9 4 0,27
1994 - IMGC - F 980,490 7 0,008 9 9 0,43
1994 - CEM - F 980,493 0 0,009 8 10 0,57
1995 - IMGC - F 980,482 8 0,008 9 9 0,10
2001 -CEM-F 980,492 8 0,017 6 18 0,40
2002 - CEM - F 980,493 6 0,017 6 18 0,44
2005 -CEM-F 980,493 5 0,0157 16 0,47
2007 - CEM - D 980,488 1 0,014 7 15 0,20
2010-CEM - C Hg 980,484 3 0,011 8 12 --

Tabla (4, 19). Comparacion de resultados del conjunto pistén cilindro n2 801

Ao/ A (0,t0) UA©0t)  WI(A ©t0) c
Organismo/ k =2 k =2
Tipo mm mm x 10°®
2007 - Dhi - F 980,507 7 0,009 8 10 0,98
2008 - CEM - F 980,497 5 0,016 7 17 0,24
2008 - CEM - D 980,507 5 0,016 7 17 0,73
2010 - CEM - C Hg 980,492 6 0,011 8 12 -

Tabla (4, 20). Comparacion de resultados del conjunto pistén cilindro n2 5849

Ao/ A (0,t0) UA ©0t)  WI(A ©t0) c
Organismo/ k =2 k =2
Tipo mm mm x 10°®
1993 -DH - F 490,252 0 0,019 6 40 0,15
1993 - LNE - F 490,253 5 0,003 9 8 0,64
1995 - CEM - F 490,253 0 0,004 9 10 0,52
2002 - CEM - F 490,254 5 0,007 8 16 0,56
2010 - CEM - C Hg 490,249 0 0,005 9 12 --
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Tabla (4, 21). Comparacidn de resultados del conjunto pistén cilindro n2 5850

Afio/ A (0,t0) U (A (0,t0)) W (A (0,t0)) C
Organismo/ k =2 k =2
Tipo mm mm x 10°
1993 -DH - F 490,250 0 0,019 6 40 0,35
1993 - LNE - F 490,258 5 0,003 9 8 0,18
2010 - CEM - C Hg 490,257 2 0,005 9 12 -

Tabla (4, 22). Comparacién de resultados del conjunto piston cilindro n2 TL1376

Afio/ A (0,t0) U (A (0,t0)) W (A (0,10)) c
Organismo/ k =2 k =2
Tipo mm mm x 10®
1996 - NPL - F 335,634 0 0,008 0 24 0,21
1999 - CEM - D 335,626 0 0,032 9 98 0,18
2001 - CEM - F 335,638 0 0,0111 33 0,49
2004 - CEM - F 335,636 0 0,0111 33 0,32
2006 - CEM - F 335,635 2 0,0111 33 0,26
2010 - CEM - C Hg 335,632 0 0,005 4 16 --

Tabla (4, 23). Comparacion de resultados del conjunto pistdn cilindro n2 TL1298

Ao/ A (0,t0) UA ©0t)  WI(A ©t0) Cc
Organismo/ k =2 k =2
Tipo mm mm x 10°®
1996 - NPL - F 335,721 0 0,008 0 24 0,42
2002 - CEM - F 335,724 0 0,0131 39 0,49
2010 - CEM - C Hg 335,717 0 0,005 4 16 -

De los nueve valores que se han considerado relevantes, todos tienen un indice de

compatibilidad por debajo de uno, y en la mayoria de los casos presentan un valor menor de

0,5, excepto un indice con el PTB (0,65) y otro con el LNE (0,64). Habiendo comparado con

cuatro de los principales NMI del mundo se puede concluir que los resultados obtenidos son

buenos y que la diseminacidon de la unidad desde la columna de mercurio a los conjunto

pistones cilindro es adecuada.

En cuanto a la balanza de presiéon dinamométrica FPG8601, de calibraciones exteriores solo

se dispone de la del fabricante. Pero en 2008 se realizo una comparacion con el CENAM de

México [4, 55] con resultados satisfactorios, lo cual da robustez a los resultados.
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P/C DH Instruments, modelo 0,01 MPa/kg y n2 de serie: 128
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Grafica (4, 12). Historico del conjunto pistdn cilindro n2 128.

Una vez mas los resultados son compatibles, Tabla (4, 24). Con un indice de compatibilidad
de 0,78 para una incertidumbre expandida relativa cuatro veces menor que la reconocida en las
CMC’s del CEM, lo cual supone una mejora sustancial de las capacidades de medida en este

rango (“44 x 10°® p” sobre “200 x 10°® p” reconocida).

Tabla (4, 24). Comparacion de resultados del conjunto pistén cilindro n2 128

Ao/ A (©.t0) U (A (0,t0)) W (A (0,t0)) C
Organismo/ k =2 k =2
Tipo mm mm x 10°®
2006 - DH Instruments - F 980,497 1 0,025 26 0,78
2010 - CEM - C Hg 980,458 2 0,043 44 --

4.5. Conclusiones.

Los resultados obtenidos en la caracterizacion de los diferentes conjuntos pistones cilindro
son compatibles con los resultados historicos. Por lo que la diseminacion de la unidad desde la

columna de mercurio a las balanzas de presion se considera adecuada.

Las incertidumbres obtenidas son suficientes, no solo para mantener las CMC's del CEM, sino

que en el caso del conjunto pistdn cilindro de la balanza DHi FPG8601 demuestran que se

pueden mejorar sustancialmente.
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A la vista de los resultados obtenidos en los andlisis de incertidumbre por el método de

propagacion y por el método de Monte Carlo, se puede asegurar que la distribucion de salida es

normal en los dos tipos de calibraciones y que los resultados obtenidos por ambos métodos

coinciden.

Por lo tanto se esta en disposicidn de transferir los valores desde las balanzas de presion al

sistema de expansion estatica (SEE).

4.6. Simbolos.

4.

Ci

Area efectiva del conjunto pistén cilindro.
Valor nominal del drea efectiva del conjunto pistdn cilindro.

Area efectiva del conjunto pistén cilindro a presién nula y temperatura de

referencia.

Area efectiva a presiéon p’ y temperatura de referencia del pistén cilindro a

calibrar.

Area efectiva a presién nula y temperatura de referencia del pistén cilindro.

Area efectiva a presién nula y temperatura de referencia del pistén cilindro a

calibrar.

Longitud de la circunferencia.

Longitud de la circunferencia del pistén a calibrar.
Coeficientes de sensibilidad.

Modulo de Young.

Modulo de Young del cilindro.

Modulo de Young del pistdn.
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8l

8N

Ky

KN0.20)

Knp,20)

Nk

Plub

Plub,o

Valor de la aceleracién de la gravedad local.

Valor de la gravedad normal (9,806 65 m/s?).

Altura.

Factor de cobertura.

Coeficiente de variacidn de la fuerza por empuje de la presion de lubricacidn.

Coeficiente de variaciéon de la fuerza por diferencia entre la presién de

lubricacion y la presién residual.

Coeficiente de conversion del conjunto pistén -cilindro, a presién nula y

temperatura 20 2C.

Coeficiente de conversion del conjunto pistén -cilindro, a presion p y

temperatura 20 °C.

Valor certificado de la masa de las pesas colocadas sobre el piston utilizado en

una balanza. Esta masa incluye la del propio piston.

Masa de las pesas colocadas sobre el piston a calibrar. Esta masa incluye la del

propio piston.

Numero de medidas.

Indicacion en puntos del dinamdmetro.

Coeficiente de conversién del dinamdémetro.

Presion.

Presion al nivel de referencia del instrumento a calibrar.
Presién de lubricacion.

Presion de lubricacion en el momento del ajuste del dinamémetro.
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DN Valor nominal de la presion.

Dr Presion residual en el interior de la campana. Solo aplica a balanzas de presién
absoluta.

Pres Presion de referencia.

Pres0 Presion de referencia en el momento del ajuste del dinamdmetro.

R Constante de los gases (8,314 472 15 J/molK).

R. Radio exterior del cilindro.

e Radio interior del cilindro.

Fer Variacion del radio interior del cilindro por repetibilidad.

Fec Variacion del radio interior del cilindro por redondez.

Tep Variacion del radio interior del cilindro por paralelismo.

R; Radio exterior.

7 Radio interior.

R, Radio exterior del piston.

Ry, Variacion del radio exterior del piston por repetibilidad.

Ry Variacion del radio exterior del pistdn por redondez.

Ry, Variacion del radio exterior del piston por paralelismo.

p Radio interior del pistén.

Ter Temperatura de referencia en kelvin.

Trero Temperatura de referencia en kelvin en el momento del ajuste del

dinamometro.
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t Temperatura del conjunto piston cilindro en °C.

t’ Temperatura en °C del conjunto piston cilindro a calibrar.

to Temperatura de referencia del conjunto piston cilindro en °C.

u(x;) Incertidumbre tipica de la magnitud de entrada.

Uw) Incertidumbre expandida.

u) Incertidumbre tipica combinada.

ui(y) Contribuciones a la incertidumbre tipica combinada.

v Volumen del pistén sometido al empuje del fluido de transmisién de la
presion.

v’ Volumen del piston a calibrar sometido al empuje del fluido de transmisién de
la presion.

Vi Volumen interno del pistdn.

W) Incertidumbre expandida relativa.

X Magnitud de entrada.

X Estimacion de la magnitud de entrada.

Zg Factor de comprensibilidad del gas de lubricacion.

a Coeficiente de dilatacion térmica del conjunto pistén cilindro.

a’ Coeficiente de dilatacion térmica del conjunto pistén cilindro a calibrar.

614(0,;0) Deriva area efectiva a presidon nula y temperatura de referencia del pistén

cilindro.
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Ah

OKN(p 20)

OLSL

oM

oM’

AN,

AN

osen

Diferencia de altura entre los niveles de referencia del conjuntos pistén

cilindro y de otro instrumento.

Deriva del coeficiente de conversidn del conjunto pistdn -cilindro, a presion p

y temperatura 20 °C.

Incertidumbre debida a la regresién lineal o al método numérico de ajuste.

Deriva de la masa de las pesas colocadas sobre el pistén utilizado como el

patrén. Esta deriva de la masa incluye la del propio piston.

Deriva de la masa de las pesas colocadas sobre el pistdn a calibrar.

Variaciéon de la fuerza producida por la presidon de lubricacién entre el
momento en que se realizé la tara de la balanza y el momento de medida.

Sélo aplicable a conjuntos pistén cilindro estaticos lubrificados.

Variaciéon de la fuerza producida como consecuencia de la variacion de la
diferencia entre la presiéon de lubricacion y la presidon de referencia entre el
momento en que se realizé la tara de la balanza y el momento de medida.

Sélo aplicable a conjuntos pistén cilindro estaticos lubrificados.

Variacion de la fuerza producida por empuje del aire como consecuencia de la
variacion de la presion de referencia entre el momento en que se realizé la
tara de la balanza y el momento de medida. Sélo aplicable a conjuntos piston

cilindro estaticos lubrificados.

Sensibilidad de la flotacion.

Coeficiente de deformacidn con la presién del conjunto pistdn cilindro.

Coeficiente de deformacion con la presiéon del conjunto pistén cilindro a

calibrar.
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AlKn)’ Coeficiente de deformacion con la presién del conjunto piston cilindro

referido al coeficiente de conversion.

Y7 Coeficiente de Poisson.

e Coeficiente de Poisson del cilindro.

78 Coeficiente de Poisson del piston.

La Densidad del aire.

o Densidad del fluido de transmision de la presion.

PEP ) Densidad del fluido de transmision a presion pyy temperatura t.
oM Densidad de las pesas utilizadas con la balanza de presién.

oM Densidad de las pesas utilizadas con el piston cilindro a calibrar.
o Tensién superficial del fluido de transmision de la presion.

Veff Grados de libertad efectivos.

V; Grados de libertad efectivos para cada contribucién.
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5. DISEMINACION DE LA UNIDAD DESDE LAS BALANZAS DE PRESION AL SISTEMA DE
EXPANSION ESTATICA (SEE)

5.1. Generalidades.

Los sistemas de expansidn estatica o sistemas de expansion en serie son usados como patrones
primarios para generar presiones en el rango del alto, medio y bajo vacio. Un sistema de
expansion estatico consta, principalmente de una serie de volimenes de diferentes tamafos
unidos entre si mediante valvulas y conectados a un sistema de generacion de presién y vacio,

Figura (5, 1).

Generador de
presion

TMP1 T™MP2

Figura (5, 1). Sistema de expansidn estatico.

El procedimiento de generacidn de presion, basado en la ley de Boyle, consiste en expandir
una cantidad de gas encerrada en uno de los volumenes pequenos a presién conocida a uno o
varios voliumenes grandes previamente evacuados. El resultado es una reduccidn de la presion
proporcional a la relacidon entre los volimenes. El procedimiento se puede repetir varias veces

de manera que la reduccion de presion se incrementa.

Normalmente la presion inicial en el volumen pequefio es lo suficientemente grande para
que sea medida por una balanza de presidon o con un mandmetro con exactitud diez veces

inferior a la de la incertidumbre final de la presion generada.
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En el esquema de la Figura (5, 1), inicialmente el gas es inyectado en un volumen v; y el valor
de la presion p; es medido mediante una balanza de presién o con un mandmetro. Una vez
conocido el valor de la presidon, el gas es expandido a los volimenes v, y vz previamente
evacuados. La capacidad de v, es bastante mayor que la capacidad de v; y vs. Asi el valor de la
presién decrece en la misma proporcién que la relacién de volimenes entre v; y v, mas vs. De
la misma manera aislando los volimenes v, y v3, podemos expandir el gas desde v; a vy
consiguiendo una nueva reduccién de la presion proporcional a la relacién entre los volimenes
V3 Y Vg La presion final es funcidn de la relacién de voliumenes y del nimero de expansiones,

(5,1).

v T v T
_ p Gf G Gf
Py =Ppo T + Pso T (5,1)
Vot Ve ) 1,0 V,t Ve ) Lgo

Donde el subindice “G” se refiere al volumen grande y el subindice “p” al pequefio. Los

subindices “f’ y “0” indican situacion inicial y final.

La primera referencia a un sistema de expansion estatica fue propuesta por Knudsen en
1910 [5, 1], mas tarde en 1965 Barton [5, 2], nos muestra un sistema de expansidon estatico
fabricado en cristal, ver Figura (5, 2), dotado de tres volumenes grandes de 10 L y tres
pequeiios de 0,05 L. Poco después en 1967 Elliott [5, 3], realiza un sistema similar al de Barton,

pero fabricado mayoritariamente en acero con volimenes de 6 Ly 0,025 L, ver Figura (5, 3).

Figura (5, 2). Sistema de expansidn estatico mostrado por Barton en 1965, [5, 2].
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Medidores

Volumen
grande T

Volumen
pequefio

“—= Trampas
frias

Entrada gas

difusoras__. |

Medidor de
presion inicial _—

Figura (5, 3). Sistema de expansion estatico mostrado por Elliott en 1967, [5, 3].

Desde estos primitivos SEE hasta el sistema desarrollado por el CEM se han desarrollado
diferentes modelos por distintos NMl’s. Todos ellos se pueden clasificar en dos, el método de

expansién simple y el método de expansidon multivolumen.

El método de expansion simple generalmente consta de dos voliumenes grandes separados
por un numero variables de volumenes pequefos de diferente capacidad. En una secuencia
tipica de trabajo, los volimenes son evacuados a una presion al menos cien veces inferior a la
presién a generar en ellos y hasta que la tasa de desgasificacion de los mismos es aceptable. En
ese momento se aislan de los sistemas de bombeo. A continuacién uno de los volimenes
pequeiios se llena con una presidén conocida y se expande a uno de los volumenes grandes.
Volviendo a aislar la presién generada en el volumen pequeiio se puede volver a expandir al
otro volumen grande o al mismo, previamente reevacuado. De estd manera se consigue reducir

el valor de la presidn inicial en varios ordenes de magnitud.

El método de expansion multivolumen consta de al menos tres volimenes grandes. Estos se

unen uno a otro a través de volumenes pequefios aislados mediante valvulas. Cada volumen
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grande estd conectado también con una bomba de vacio a través de una valvula. La forma de
trabajar es la siguiente. Los voliUmenes se evacuan a una presion al menos cien veces inferior a
la presién a alcanzar en cada volumen y hasta que la tasa de desgasificacidon no sea significativa.
En ese momento el primer volumen pequeno se llena con una presién conocida y se expande al
primer volumen grande y segundo pequeiio. Se aisla el segundo volumen pequefio del primero
grande y se expande al segundo volumen grande y asi sucesivamente se va reduciendo la
presion hasta alcanzar el ultimo volumen. En este método el nimero de voliumenes grandes

determina el nimero de etapas del sistema.

De ellos los mas significativos son:

e El del PTB, como método de expansion simple, desarrollado por el Dr G. Messer [5,
4] en 1977. Dicho sistema consta, ver Figura (5, 4), de dos volumenes grandes de 100
L, dos volumenes de 1L y un volumen de 0,1 L. La generacidn de la presion inicial se
puede realizar o mediante un balanza de presion absoluta de Bell and Howell en el
rango de 30 hPa a 0,3 MPa, o con una balanza de presién Furness del tipo FRS5 o

mediante un controlador de presion. Este sistema ha sido descrito ampliamente en

las referencias [5, 5] y [5, 6].

aSEE

SISTEMA DE
EXPANSION as. Generacion
ESTATICO (PTB)

SISTEMA DE
GENERACION

Figura (5, 4). Sistema de expansion estatico del PTB.

e El del NPL, como método de expansién multivolumen de cinco etapas, ver Figura (5,

5) permite alcanzar una presion de 10 Pa en el volumen 5.
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Figa (, 5). Sistema de expansion estatico desarrollado por el NPL.

La principal ventaja del método de expansién multivolumen frente al método de expansion
simple es que al no tener que realizar evacuaciones intermedias de los volimenes grandes
durante la generacién de un valor de presién se consigue calibrar valores de presién mas
pequeiios. Sin embargo presenta un claro inconveniente, el costo. Para intentar obtener
valores de presién mds bajos con el método de expansién simple, similares a los alcanzados con
el método de expansidon multivolumen, el PTB ha desarrollado un nuevo sistema, ver Figura (5,

6).

T g

Figura (5, 6). Sistema de expnsién estatico del PTB para bajas presiones.

Con posterioridad a estos, varios sistemas similares han sido desarrollados en diferentes
NMI’s. Como muestra: El de UME (Turquia), multivolumen de tres etapas [5, 7]; el del CENAM

(México), expansion simple [5, 8], ver Figura (5, 7) o el de KRISS (Corea).
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e =

"Fgura (5, 7). Sistema de expans}én estatico del CENAM.
5.2. El sistema de expansion estatica del CEM.
5.2.1. Descripcion.

De los dos posibles disefios el CEM eligié el disefio del PTB por dos motivos:

1. Por coste. Un sistema expansion multivolumen necesita mas volumenes, mas

sistemas de bombeo, mas medidores de vacio, mas valvulas y mas sondas de

temperatura.

2. Porque ya se disponia de un sistema de expansién dinamico (SED) para la generacién

de presiones primarias inferiores a 107 Pa.

Por lo anterior, el objetivo final fue disefar y construir un sistema de expansién estatico que

cubriera el rango de 0,000 5 Pa a 1000 Pa para la calibracion de medidores de viscosidad

moléculas (SRG’s) y medidores capacitivos (CDG’s).

La Figura (5, 8) muestra el sistema de expansion estatica del CEM que estd dotado de cinco

camaras, dos de 100 L, dos de 1 L y una de 0,5 L de capacidad nominal, conectadas entre si a

través de un conducto comun, denominado volumen central. Todos los volimenes estan

conectados mediante dos valvulas cada uno, de alto vacio tipo todo metal, al volumen central y

a la linea de generacién de presion, ver Figura (5, 9).
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Con esta configuracion se pueden definir doce posibles rutas de expansidon desde los
volumenes pequefio al volumen central y uno de los volimenes grandes o desde los volimenes
pequefios mads el central a un volumen grande. La Tabla (5, 1) muestra las posibles rutas de
expansion.

Tabla (5, 1). Posibles rutas de expansion del SEE.
Rutas de expansion

Volumen inicial Volumen final
DE A
vl vl+vc+vb
vl vl+vc+v4
vl+ve vl+vc+vb
vl+ve vl+vc+v4
v2 v2+vc+vb
v2 v2+vc+v4
v2+vC v2+vc+vh
v2+vC v2+vc+v4
v3 v3+vc+vh
v3 v3+vc+v4
v3+ve v3+vc+vb
v3+ve v3+vc+v4

Figura (5, 8). Sistema de expansidn estatico del CEM.
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Para minimizar las variaciones las posibles variaciones de volumen del sistema solo se han

utilizado tubos flexibles en las lineas de generacion de la presidn, pero no en los volumenes de

calibracion, incluyendo al volumen central.

Figura (5, 9) a y b. Distribucion de volimenes. '

Ademas se han distribuido una serie de medidores a lo largo de todo el sistema que facilitan
SuU Uso ya que proporcionan una indicacién directa de la presion en todo momento, ver Figura
(5, 10). De esta manera se cuenta con dos medidores de ionizacion (IG) situados cada uno de
ellos en los volumenes grandes, dos medidores de viscosidad molecular (SRG) situados uno en
el volumen central y otro en el volumen cinco conectados a través de vélvulas todo metal. Dos
medidores capacitivos de fondos de escala 10 Torr* y 1 Torr, respectivamente. Ademas, se

dispone de un medidor de presiones parciales en el volumen cuatro.

Los medidores de ionizacidn se utilizan para determinar la presion de base antes de empezar
a realizar expansiones. El medidor de presiones parciales se utiliza como detector de fugas para
garantizar la estanqueidad del sistema siempre que se produce una nueva conexién al sistema.
Esto se hace seleccionando la medida de la presién parcial del Helio (masa 4) y comprobando

gue estd no varia al soplar con una fuente de Helio a las juntas de la racoreria de conexion.

21 Torr equivale a 133,322 Pa. Estd unidad no forma parte del S| pero su uso en vacio estd ampliamente
extendido, siendo muy comun que los rangos de los medidores capacitivos sean valores enteros de estd unidad.
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Figura (5, 10). Esquema del sistema del SED del CEM.

El sistema de bombeo, ver Figura (5, 11), estd compuesto por dos bombas turbomoleculares
de 300 L/s conectadas a través de valvulas de guillotina a los volimenes cuatro y cinco. Como
bomba primaria se ha dispuesto una bomba seca de tipo scroll de 210 L/min. Con ellas se

consigue un vacio final del orden de 10° Pa.

Fiura (5, 11). Sistema de bombeo.

La generacion de la presidn inicial se puede hacer mediante una balanza de presidn absoluta

o mediante un controlador de presidn.

235



Diseminacion de la unidad desde las balanzas de presion al sistema de expansion estdtica (SEE)

La balanza de presidn es de la marca Ruska, modelo 2465, ver Figura (5, 12). Dotada de dos
conjuntos pistdn cilindro intercambiables que cubren el rango de 42 hPa a 1 700 hPa y de 100
hPa a 7 000 hPa, con una incertidumbre de uso, para k = 2, de 35 x 10°® x p Pa. Ambos tienen
trazabilidad a la columna de mercurio. La presién residual en la campana se genera con una
bomba rotatoria de doble etapa y se mide con un medidor de conductividad térmica del tipo

pirani con incertidumbre de uso menor de 0,10 Pa.

N . i e
Figura (5, 12). Balanza de presion para la medida de la presion inicial.

El controlador de presién es de la firma DH instruments, modelo PPC4 y tiene un fondo de

escala 1 100 hPa. Su incertidumbre de uso es de 15 Pa.

El rango de medida del sistema en su parte inferior viene delimitado por el vacio final
alcanzado y por la tasa de desgasificacion de las paredes de la camara. Para conseguir un vacio
final mas bajo y una tasa de desgasificacion menor se ha dotado al sistema de una serie de
resistencias de calefactado y una cubierta que permiten hornear hasta 150 °C, Figura (5, 13). En
la practica, se hornea a 150 °C para la calibracién de SRG’s y a 45 °C para la calibracién de

CDG’s.

Para poder evaluar la homogeneidad térmica del sistema se han dispuesto 16 sondas

termométricas de platino del tipo Pt100 distribuidas de la siguiente manera:
e Dos en cada uno de los volimenes uno dos y tres.

e Cinco en cada uno de los volumenes cuatro y cinco.
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Figura (5, 13).Resistencias de calefactado.

5.3. Método de calibracion.

La calibracion de un sistema de expansion estdtico consiste en al determinacién de las
relaciones de expansidn, o lo que es lo mismo las relaciones entre volumenes. Las técnicas o

métodos cominmente mas utilizados para su determinacion se pueden agrupar en dos:

e Técnica o método gravimétrico.

e Técnicas o métodos de expansion.

La primera técnica consiste en determinar los volimenes de cada cadmara por separado
mediante pesada, utilizando un liquido de densidad conocida, normalmente agua. Este método
ha sido utilizado por varios NMI’s como PTB [5, 5] o CENAM [5, 8]. Se suele aplicar cuando los
volumenes son grandes, aunque es un método muy dificil de aplicar y que a la larga presenta

algunas desventajas:

e Dificultad para eliminar las burbujas de aire cuando se llenan los volimenes para su
pesada, debido principalmente a los recovecos formados en los mismos por los

puertos de conexién.

e Dificultad para determinar los volimenes intermedios formados por la racoreria de

interconexion entre volumenes.
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e Dificultad para determinar la variacion de volumen que provoca la activacion de las

valvulas.
e Imposibilidad de determinar la relacidon de volimenes con los medidores conectados.

e Por ultimo una vez ensamblados los volimenes es imposible volver a realizar la

determinacidn de las relaciones de expansidn si no se desmonta el sistema.

La incertidumbre que se consigue con este método en la calibracion de los volimenes es del

ordende 2 x10* x v, para k =2.

El segundo grupo de técnicas consiste basicamente en medir la presién antes y después de
cada expansién. Este método fue descrito por Elliot (NPL) en 1967 [5, 3], y posteriormente
aplicado para otros sistemas de expansidn estaticos de otros NMI’s como PTB [5, 5], CENAM [5,

8] o NPL [5, 9]. Tradicionalmente el método se aplica de tres maneras [5, 5]:
1. Mediante la utilizacién de dos patrones de presidn calibrados.
2. Mediante un medidor sin calibrar en su rango lineal.
3. Mediante acumulaciones sucesivas de gas.

El primero de ellos, denominado método de expansién Unica, consiste en realizar
expansiones utilizando dos patrones calibrados. Los patrones suelen ser una balanza de presién
para medir la presidn inicial en el volumen pequefio y un mandémetro calibrado. El problema es
gue las expansiones se realizan a presiones muy superiores a las que luego va a trabajar el
sistema. Las incertidumbres que se obtienen son del orden de 8 x 10™ x f, para k =2, donde f es
la relacidon entre voliumenes. El modelo matematico utilizado en este método queda definido

por (5,2).

Vp — pG.f TP.O
v, + v Do TG‘f

f=

(5,2)

En el segundo método normalmente se utiliza como paton un medidor de viscosidad

molecular (SRG), por lo que también se le conoce como el método del SRG. Consiste en medir la
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presion antes y después de cada expansidon con un unico mandmetro estrictamente lineal. Las
principales ventajas de este método son: Que no es necesario que el instrumento este
calibrado ya que al determinar un cociente entre presiones, todos los factores de calibracién
del patrdn se anulan si se trabaja en su zona de comportamiento lineal; y que el rango en que
se determinan las relaciones de expansidn esta dentro del margen de uso del SEE. El principal
inconveniente es que solo se puede trabajar en la zona lineal del SRG, es decir a presiones
inferiores a 0,1 Pa. Lo anterior unido a que la incertidumbre del SRG por debajo de 0,001 Pa es
alta debido a principalmente a la influencia de su offset, hace que el método sea idéneo para
determinar relaciones de voliumenes inferiores a 100, aunque algunos autores como Berman a
Fremery [5, 10] han solucionado este problema mediante la caracterizacion del SRG. Con este
método, al igual que con el método gravimétrico, se consiguen incertidumbres del orden de 2 x
10 x f, para k =2. La ecuacidn (5,3) representa el modelo matemético utilizado, a partir de las

tasas de desaceleracion del SRG.

v, | DCR,,-DCR, T,

— p —
4 v,*vs ) DCR,,—DCR, T,

(5,3)

Finalmente el tercer método consiste en acumular gas en un volumen grande mediante la
realizacion de expansiones sucesivas sin bombeos intermedios del volumen grande, hasta
alcanzar un valor de presion medible, con incertidumbre adecuada [5, 5]. Para ello,
normalmente, se empieza con los volimenes a presién de base. En ese momento se genera un
valor de presidon medible con una balanza de presion en uno de los volUmenes pequeiios y se
expande al volumen grande. El paso siguiente consiste en aislar ese valor de presion en el
volumen grande y volver a generar la presidn inicial en el volumen pequefo, para volver a
expandir al volumen grande. El procedimiento se repite hasta que el volumen grande alcanza
un valor de presién que pueda ser medido con incertidumbre adecuada. Se alcanzan
incertidumbres del orden de 5,3 x 10™ X f, para k =2, [5, 6]. En este caso el modelo matematico
responde a la ecuacion (5,4) y es un poco mdas complejo que los anteriores, por lo que se explica

en profundidad en el punto 5.3.3.
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f=1- 1+fa——(pG)" (5,4)
Py

5.3.1. Nueva variedad del método de caracterizacion de SEE.

De las técnicas anteriores para caracterizar las relaciones de expansién del SEE estatico del
CEM se ha utilizado la primera y la tercera [5, 11] [5, 12]. Como aspecto novedoso, como ya se
ha explicado anteriormente, se ha introducido la utilizacién de dos balanzas de presién en lugar
de una sola. Estas balanzas previamente calibradas con la columna de mercurio dan al SEE
trazabilidad a la columna de mercurio. La presién inicial en los volimenes pequefios se genera
con una balanza de presién absoluta de las tradicionalmente conocidas como de pesos
muertos. La presion final se mide con una balanza dinamométrica conectada con el sistema a
través de un medidor capacitivo de 133 Pa (1Torr) de fondo de escala, como muestra la Figura

(5, 14).

Figura (5, 14).Esquema de calibraciéon del SEE del CEM.

Las principales ventajas del uso de la balanza DHi FPG8601 son:

e Da trazabilidad a la columna de mercurio.
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e Permite la caracterizacién del SEE mediante una sola expansién en el rango de

utilizacién del SEE.

5.3.2. Determinacion de la razén de expansion “f’ mediante el método de expansion Unica.

En este método se parte de una valor de presién de 97 420 Pa en el volumen central y uno
de los pequefios para obtener un valor final de presidn de aproximadamente 1 289 Pa cuando
el volumen pequefio es de 1 Ly de 758 Pa cuando el volumen pequefio es de 0,5 L. La Figura (5,

15) muestra la conexion de la balanza dinamomeétrica al SEE a través de un CDG.

Figura (5, 15).Calibracién del SEE del CEM.

El modelo matematico completo para el calculo de las razones de expansién con este

método responde a la ecuacion (5,5):

r= Vo |_ Post opg, T,,+0T,,

v,4ve ) Potop,, T;,+0T;,

g+oo+or (5,5)
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5.3.2.1. Incertidumbres.

Aplicando la ley de propagacién de la incertidumbre al modelo matematico se obtienen las
diferentes contribuciones a la incertidumbre de las magnitudes de entrada sobre relacion de
expansion. La Tabla (5, 2) muestra de manera abreviada el calculo de incertidumbres sobre la

relacidon de expansion.

Tabla (5, 2). Balance de incertidumbres sobre la relacién de expansion del SEE.

Incertidumbre | Coeficiente Ty
Magnitud Estimacion o Distribucion de Cionr::t:rlsil;i:;nbiela
X y Tipica de sensibilidad
i i robabilidad )
u(x;) P . ui(y)
Presion inicial
volumen Dpo u(p0) Normal Co co u(pp,0)
pequefio
Resolucidn
dpp u(dp, ») Rectangular Co co u(dpp )
presidn inicial - N -
Presién final
volumen DG f upey Normal c ¢ u(pey
grande
Resolucidn
dpe » u(dpg ) Rectangular c ¢ u(dpg ,)
presién final - - -
Temperatura
inicial volumen T u(Ty) Rectangular &) e u(T,g)
pequeiio
Uniformidad
térmica
ol u(0T,0) Rectangular &) ¢ u(d7T,,)
volumen
pequeiio
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Incertidumbre | Coeficiente bUCid
Magnitud Estimacion Distribucion de C.ontrlb.uuon ala
Tipica de sensibilidad incertidumbre
X X; o1
i i ulx) probabilidad : udy)
Temperatura
final volumen Tor u(Tey Rectangular 3 csu(Tgy
grande
Uniformidad
térmica
0Tay u(oTgy) Rectangular c3 c3 u(dTgy
volumen ‘ ' '
grande
Correccion por
no idealidad g u(g) Rectangular 4 ¢y u(g)
del fluido
Correccion por
desgasificacion o0 u(do) Rectangular Cs cs u(do)
del sistema
Repetibilidad or u(or) Normal Cs cs u(or)
5.3.2.1.1. Coeficientes de sensibilidad

Los coeficientes de sensibilidad se obtienen de las derivadas parciales de la ecuacién modelo
(5,5) respecto a cada una de las variables de entrada:
94 94 S

G = = == (5.6)
° a1717,0 8épp_r pp,O

¥ ¥
apG,f 85[70,]- Pq.r

cl (517)
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L T _f s
2 ’
or,, oorl,, T,
0 0
G = A = J == / (59)
oT, , 0ol , T,
c, =g ~f (5,10)
og
¢ =i =1 (5,11)
060
o
=4 5,12
“ o5 5:12)
5.3.2.1.2. Magnitudes de entrada.

A continuacidn se desarrollan las diferentes magnitudes de entrada de la ecuacion (5,5):
Presion inicial en el volumen pequeifio.

El valor de la presion inicial en el volumen pequefo se determina mediante la balanza de
presion Ruska 2465 con el conjunto piston cilindro TL1298 y mediante un medidor de
conductividad térmica (Pirani), que mide la presion residual en el interior de la campana. La
calibracion del conjunto pistén cilindro se ha tratado en el Capitulo 4. Finalmente al valor de la
presion se le asigna una incertidumbre de uso de 30 x 10° x p + 0,1 Pa, tratada como una

distribucién normal para k =2.
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Resolucion de la medida de la presidn inicial en el volumen pequeiio.

La resolucion de la medida de la presidén en el volumen pequefio viene determinada por la
resolucién de la balanza de presién y del medidor de vacio con el que se mide la presién
residual en el interior de la campana. En este caso se considera una resolucién de 0,1 Pa. Por lo
que su incertidumbre tipica toma el valor de 0,029 Pa, tratada como una distribucion

rectangular para k =2.
Presioén final en el volumen grande.

El valor de la presidn final en el volumen grande se determina mediante la balanza FPG8601
conectada al sistema de expansion estatico a través de un CDG diferencial. En este caso se le
asigna una incertidumbre de uso de 140 x 10° x p, tratada como una distribucién normal para k

=2.
Resolucion de la medida de la presidn final en el volumen grande.

La resolucion de la medida de la presion en el volumen grande se determina mediante la
estabilidad obtenida al igualar la presion en el interior del SEE y en el exterior a través del CDG
diferencial. El valor de la estabilidad fue de + 0,01 Pa, por lo que su incertidumbre tipica toma el

valor de 0,002 9 Pa, tratada como una rectangular y para k =2.
Temperatura.

El valor de la temperatura en un volumen se determina mediante el uso del al menos 2
sondas de temperatura. Su contribucién a la incertidumbre no solo incluye la de calibracion de
las sondas, sino también la deriva de las mismas. Se estima un valor de 0,05 K, tratada como

una distribucién rectangular y para k =2.
Uniformidad Térmica.

Estd contribucidon es mucho mas significativa que la anterior para los volumen grandes. Se
estima que la falta de uniformidad en uno de los volumenes grandes puede ser de + 0,35 K

mientras que en los voliumenes pequenos esta dentro de + 0,05 K
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Correccion por comportamiento no ideal del gas.

Esta correccidon ya ha sido tratada por lJitschin [5, 5], Jousten [5, 6] y Torres [5, 8]. Existen
multiples opciones para evaluar el comportamiento no ideal del gas (Ecuacién de Van der
Waalls, ecuaciéon de estado del virial, u otras ecuaciones cubicas de estado, ...) [5, 14]. Entre
todas ellas hemos escogido la ecuacién del virial para calcular su contribuciéon a la
incertidumbre. La ecuacién de estado del virial es un polinomio en series en presién o en
inversa de volumen (5,13), donde los coeficientes B, C, ..., son denominados segundo, tercer,
coeficientes del virial. El segundo coeficiente del virial es relativo a interacciones entre pares de
moléculas, el tercero a interacciones entre trios de moléculas, y asi sucesivamente, por lo que
la ecuacidn suele ser truncada al segundo o tercer coeficiente cuando se aplica un sistema de
una sola fase. En nuestro caso en que la aplicamos a una sustancia pura (nitrégeno) la

truncamos al segundo coeficiente.

’ B C
Z:1+B(Lj+(C—BZ)(Lj to=ld—+ =+ (5,13)
RT RT

(5,14)

Considerando unos valores de presién inicial 97 000 Pa o 10 000 Pa, las relaciones de
expansion y tomando como valor del segundo coeficiente del virial para el nitrégeno “B” -4,7
cm3/mol se puede asignar a g el valor de 1,000 000 con una contribucion a la incertidumbre,
tratada como una distribucién rectangular de + 0,000 012, para k = 2. En nuestro caso este valor

se puede considerar despreciable.
Correccion por desgasificacion del sistema.

La tasa de desgasificacidon o evaporacién de particulas de una superficie (desorcién), limita la
presion de base en un sistema de vacio y marca el valor minimo de presidén que se puede medir

con una incertidumbre éptima.
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Para determinar su contribucion a la incertidumbre, se vacio y calefactd el sistema a 150 ¢C
durante 48 h, para posteriormente aislarlo del sistema de bombeo y estudiar la evolucién de la
presion en el tiempo. La Grafica (5, 1) muestra los resultados obtenidos. Un ajuste de regresién
lineal determina un aumento de presion en el sistema de 1,8 x 10 Pa/s. Este valor es un poco
alto si se compara con el de otros sistemas de otros NMlI’s . Pero es de esperar que el sistema
mejore con el uso, al igual que el de otros NMI’s como el del CENAM que paso de 1,9 x 10° Pa/s

en 2001 [5, 15] a 4,81 x 10" Pa/s en 2005 [5, 8].

Tasa de desgasificacion

0,01

0,001 4

0,0001 4

Presion (Pa)

0,00001 4

* S0

+ 18/08/2008

0,000001

0 20000 40000 60000 80000 100000 120000 140000 160000 180000 200000

Tiempo (s)

Grafica (5, 1). Tasa de desgasificacion del SEE.

Con estd tasa de desgasificacion se dispone de 300 s para que la influencia en la medida por
la desgasificacidon sea inferior al 1% del valor medido, para una valor de 0,000 5 Pa. Para valores

de presién superiores su influencia decrece exponencialmente segin muestra la Grafica (5, 2).

Su incertidumbre tipica queda definida por la ecuacion (5,15), tratada como una distribucién
rectangular. Donde “0” es la desgasificacion del sistema y “t” el tiempo necesario para la

realizacion de una expansion (< 600 s).

t
U(S0)=——f (5,15)

Py
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Variacion de la presion por desgasificacion
1,0E+01

1,0E+00 o *

1,0E-01 a *

1,0E-02 3 .

1,0E-03 ¢ .

.

1,0E-04 E .

Variacién respecto p (%)

1,0E-05 3 *

1,0E-06 o 4

1,0E-07 T T T T T T
0,0001 0,001 0,01 01 1 10 100 1000

Presion (Pa)

Grafica (5, 2). Influencia de la desgasificacion en funcidn de la presion parat=300s.

Repetibilidad.

La contribucidn a la incertidumbre por repetibilidad se obtiene de la desviacion tipica de las
razones de expansidn calculadas para las medidas realizadas, por lo que su contribucién a la

incertidumbre se trata como una distribucién normal.

5.3.3. Determinacion de la razéon de expansiéon “f’ mediante el método de acumulacién de

gas.

Se parte de una presion de aproximadamente 10 000 Pa en el volumen central y uno de los
volumenes pequefios para terminar con una presién acumulada después de 25 expansiones de
1 700 Pa o 2 800 Pa dependiendo del la capacidad del volumen pequefio de partida. La Gréfica
(5, 3) muestra la variaciéon de la presidon en el volumen 4, cuando se expande desde los

volumenes 1 mas el volumen central.
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Grafica (5, 3).

Presién (Pa)

2000
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i
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1000

800

600

Variacion de la presion en el SEE por el método de acumulacién

¢ V1+Vc_V1+Vc+V4

400

200

5 10

15

20

Numero de expansion

25

Influencia de la presion en el volumen 4 después de 25 expansiones desde el volumen 1 mas el

volumen central.

De forma simplificada, el modelo matematico utilizado responde a la ecuacion (5,16):

1

F=t|1+ fa—LPe|
Py
donde o es igual a (5,17):
] v (ar) (. Ylar)
+ + + -
. VTV (Tg))n—l v, t Vg (%)n—Z

AT
a =
I

. o4

(5,16)

" (aT)

@),

Ve

(5,17)
v, + Vg

La resolucién de la ecuacion (5,16), como bien reportan Jousten [5, 6] y Redgrave [5, 13], es

complicada y necesita ser resuelta mediante métodos numéricos o apoyandonos en el hecho

de que fa <<< 1. Por lo que se puede calcular f para condiciones isotérmicas (5,18), para

introducirla en la ecuacién (5,17) y calcular a.. Una vez calculado alfa vy f;, se puede aplicar (5,19)

para determinar el valor de f. Con este método el error que se comete es despreciable cuando f

es del orden de 0,01 y o es aproximadamente 0,0013, ver [5, 6].

fi=1-[1

(ps) |"

by
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1
f=1—(1+ﬁ05—@}n (5,19)
Dy

El resultado obtenido de la ecuacidn (5,19) se puede volver a introducir en al ecuacién como
valor de f; repetidas veces hasta que f = f,. De esta manera se consigue una mejora en la

exactitud del valor de f.
5.3.3.1. Incertidumbres.

Una vez mas para calcular la incertidumbre se puede aplicar el método de propagacion de
incertidumbres definido en la Guia de expresion de la incertidumbre de medida (GUM) [5, 16] y
el método de Monte Carlo definido en el Suplemento 1 de la GUM [5, 17]. Sin embargo la Guia
de expresion de la incertidumbre de medida en su apartado 5.1.2 establece que la
incertidumbre tipica combinada u(y) responde a la ecuacion (5,20) donde f es la funcidn dada
para la magnitud de salida. Esta ecuacion esta basada en un desarrollo en serie de Taylor de
primer orden. Sin embargo ya advierte en su nota que “cuando la no linealidad de f{y) resulta
significativa, es necesario incluir términos de orden mds elevado en el desarrollo en serie de
Taylor para la expresion uz(y) ”.Por lo que es posible que la aplicacién del método de
propagacion truncado al desarrollo de Taylor de primer orden nos lleve a resultados erréneos y
que estemos en un claro ejemplo donde la aplicacion del método de Monte Carlo debe

prevalecer sobre el método de propagacion truncado.

W)= ﬁ{%} W) (5,20

l

Las razones por la que no se desarrolla el método de propagacién para un desarrollo de

Taylor de mayor orden es debido a la propia complejidad de las ecuaciones modelo.

El método de propagacién puede aplicarse desde dos puntos de vista: El primero suponer
que f; es distinto e independiente de f, ecuacion (5,23) y el segundo suponer que f; es igual a f,

ecuacion (5,38). Ambos modelos se desarrollan a continuacion.

250



Diseminacion de la unidad desde las balanzas de presion al sistema de expansion estdtica (SEE)

5.3.3.1.1. Incertidumbres (f; =f).

El modelo matematico completo para el calculo de la relacién de expansién del SEE viene

definido por la ecuacién (5,21).

1

O n

f=1- l+ﬁa—M g+ (5,21)
(p,+p, .)

Considerando que o es una funcidn de f; podemos definir la correccién por temperatura

segun (5,21):

.y (ATl+ v (AT)n+[ v JZ(AT)n+____+{ v ]’”(AT)n -

T, ) v, +ve (T),. v, +ve ) (T),, v, +ve | (T),

De manera que podemos formular (5,21) como (5,23):

g+do (5,23)

(pc+@%,4J"
(p,+, ,)

f= 1—[1+7/—
Aplicando la ley de propagacién de la incertidumbre al modelo matematico se obtienen las
diferentes contribuciones a la incertidumbre de las magnitudes de entrada sobre relacién de

expansion. La Tabla (5, 3) muestra de manera abreviada el balance de incertidumbres sobre la

relacidon de expansion.

Tabla (5, 3). Balance de incertidumbres sobre la relacién de expansion del SEE (f # f;).

Magnitud Estimacion Incert,id.umbre Distribucion Coefclic;ente Cionrlt;?;:jﬂg:bfela
X % Tipica prob:tfilidad sensibilidad
u(x;) G uily)
Presién inicial
volumen Dy u(p,) Normal Cy co u(p,)
pequeiio
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Incertidumbre | Coeficiente Ty
Magnitud Estimacion o Distribucion de Cicnnrlt;':‘lsil;ﬂ?nnb?ela
X « Tipica de sensibilidad
i i robabilidad )
u(x) i c,- uiy)
Resolucidn
dpp u(dp, ») Rectangular o co u(dpp )
presidn inicial - N -
Presion final
volumen PG u(pg) Normal cl c1 u(pg)
grande
Resolucidn
opG - u(dpe ) Rectangular ¢l ¢ u(dpe 1)
presion final - - -
Correccion por
% u(y) Rectangular c ¢ u(y)
temperatura
Correccion por
no idealidad g u(g) Rectangular c c3 u(g)
del fluido
Correccion por
desgasificacion do u(d0) Rectangular 4 cq u(do)

del sistema

Coeficientes de sensibilidad

Derivando (5,21):
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()
Cz:@:_l 1+7,_M (5,26)
oy n p,
0

G = é =f (5,27)

o
=——=1 5,28
Cy 250 (5,28)

Magnitudes de entrada.

A continuacion se desarrollan las diferentes magnitudes de entrada de la ecuacién (5,21) que

no se han desarrollado previamente en 5.3.2.1.2.

e Correccion por temperatura

La contribucién a la incertidumbre de la correccidn por temperatura, se obtiene tras aplicar
la ley de propagacion de la incertidumbre a la ecuacién (5,29). La Tabla (5, 4) muestran de

manera resumida el calculo.

AT - AT, ; X ;
y=A| T | F X (=) = S @+ a1 1) (5,29)
0 Jn i=1 ( O)n—i i=1
Tabla (5, 4). Balance de incertidumbres sobre la correccién por temperatura del SEE.
; Coeficiente .
Magnitud Estimacion Incertidumbre Distribucion de C.ontrlb.uuon ala
Tipica de sensibilidad incertidumbre
X X; 1s
i i ux) probabilidad : uily)
Incremento de
AT
temperatura e u(ap) Rectangular Cs cs u(ap)
L, ),
ag
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Incertidumbre .| Coeficiente ibucié
Magnitud Estimacion Distribucion de C.ontrlb.uuon ala
Tipica de sensibilidad incertidumbre
X X; -
i i ulx) probabilidad : udy)
Incremento de n AT
u u(a;) Rectangular Cs ce u(a;)
temperatura a; = (T3),.;
Razén de
expansion a T2 fi u(f;) Rectangular cq c7 u(f)
cte
Siendo los coeficientes de sensibilidad de la correccidn por temperatura:
oy
== (5,30)
a
oy 4
¢ =——=fi(1=1) (5.31)
oa,
_ 87/ _ N 1 i . 1 i—1
C7_§_ao+ Zai( — 1) —ia f,(1- 1) (5,32)
i i=1

Y las magnitudes de entrada no tratadas:

e Incrementos de temperatura a, y a;. Son las contribuciones a la incertidumbre debida
a la variacién de la temperatura durante el proceso de expansion. Su contribucidn
principal es debida a la falta de homogeneidad de la temperatura en el volumen y no
a otras magnitudes de influencia como la incertidumbre por calibracion de las sondas
o deriva de las mismas. Un valor tipico de uniformidad en el volumen grande puede
ser de + 0,35 K, frente a una variacion tipica de la temperatura media de una
expansién a otra del orden de 0,05 K. Lo cual supone una contribucion a la
incertidumbre, tratada como una distribucién rectangular, de + 0,001 2 x f;, para

k=2.
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"
Estabilidad temperatura

296,5 7

296 1

——VI1-RPTL

—=—V1-RPT2
V4-RPT7
V4-RPT8
V4-RPT9
V4-RPT10
V4-RPT11

——V1 media
V4 media

295,5 4

Temperatura (K)

2945 1

294

0 5 10 15 20 25 30 35 40 45 50
Medida

Grafica (5, 4). Variacion de la temperatura a lo largo de 25 acumulaciones en los volimenes vl y v4.

La Gréfica (5, 4) muestra la variacidon de temperatura a lo largo de 25 acumulaciones en los
volimenes uno y cuatro. Se aprecia también la uniformidad térmica en los volumenes. Los

gradientes térmicos en el volumen cuatro estdn ocasionados por las fuentes de calor, como

pueden ser las bombas de vacio.
e Razodn de expansién a temperatura constante.

La contribucion a la incertidumbre de la medida de la razén de expansion a
temperatura constante, se obtiene tras aplicar la ley de propagacién de la incertidumbre
a la ecuacion (5,33), obtenida introduciendo las magnitudes de entrada de valor nulo en

la ecuacién (5,18). La Tabla (5, 5) muestran de manera resumida el calculo.

f= 1_ 1_(pG+5pG_r)n !

g+l + oo (5,33)
(p,+, .)
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Tabla (5, 5). Balance de incertidumbres sobre la razén de expansion del SEE a temperatura constante.

I i o Coeficiente L
Magnitud Estimacién neertidumbre Distribucion de Cf)ntrlb.uuon ala
X N Tipica de” sensibilidad incertidumbre
i i uix) probabilidad . uily)

Presion inicial

volumen Dy u(,) Normal cs cs u(py)
pequefio
Resolucion
dpy » u(dp,, ;) Rectangular Cs cs u(dpy ;)

presidn inicial

Presién final
volumen Pe u(pg) Normal Cy co U(pg)

grande

Resolucion

dpe » u(dpg ) Rectangular Co co U(dpg ;)
presion final N - -

Correccion por
no idealidad g u(g) Rectangular Cro crou(g)
del fluido

Correccion por
variacion de oT u(dT) Rectangular (37, ¢ u(dT))

temperatura

Correccion por
desgasificacion d0 u(do) Rectangular cr ¢y u(oo))

del sistema

Siendo los coeficientes de sensibilidad de la relacidn de expansion a temperatura constante:

)
o o _ 1 _re)" pg 530

Cg=—t=—Tb V> =—— £

o, Oow,, n\ p, P,
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1
L}
ngﬁ:i:_l 1-Pc ( J__l (5,35)
s 0dpg , n p, p,
of,
10 :6_];’sz (5,36)
_9 _ 9

Cll:ch_@éT_aé‘O: (5,37)

Las magnitudes de entrada se tratan de forma general en 5.3.2.1.2, por lo que solo nos
vamos a detener con la debida a la correccién por variacién de temperatura. Para ello vamos a
considerar que la variaciéon de la temperatura durante la caracterizacion estd dentro de los
limites establecidos para el laboratorio sobre la temperatura media del SEE, ya que estd se
encuentra influenciada por las fuentes de calor (bombas de vacio, CDG’s, ...). Por lo que
considerando un intervalo de temperatura de + 1 K, la contribucién a la incertidumbre, tratada

como una distribucidn rectangular es de £ 0,003 4 x f;, para k = 2.
5.3.3.1.2. Incertidumbres (fi = f).

El modelo matematico completo para el calculo de la relacion de expansidn del SEE viene

definido por la ecuacién (5,38).

1

n p
f=1- 1+foz—M g+ (5,38)
(p,+dp, .)
Donde ¢ es:
AT " AT . d .
a=|—|+ —(1-f)=ay+ ) a(l-f) (5,39)
(TE) ]n ;(T('))n—i ’ ;
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Sustituyendo a en (5,38):

1
_(pG +5pG7r)n "

g+0oo (5,40)
(p,+%, )

r=|1- 1+f[ao +iai(1—f)’1

Aplicando la ley de propagacion de la incertidumbre al modelo matematico (5,40) se
obtienen las diferentes contribuciones a la incertidumbre de las magnitudes de entrada sobre
relacion de expansién. La Tabla (5, 6) muestra de manera abreviada el balance de

incertidumbres sobre la relacion de expansion.

Tabla (5, 6). Balance de incertidumbres sobre la relacion de expansién del SEE (f = f;).

I tidumb o Coeficiente L
Magnitud | Estimacién PETEITRE | pistribucion | ge Contribucion a l
X « Tipica de sensibilidad
i i robabilidad .
u(x) i c, uiy)
Presion inicial
volumen Pp u(p,) Normal Cy co u(p,)
pequeiio
Resolucidn
dpy » u(dp), ;) Rectangular Co co u(dp, )
presién inicial - - 2
Presion final
volumen Pe u(pg) Normal c ¢ u(pg)
grande
Resolucidn
ope - u(dps ) Rectangular ci c1 u(dpg ;)
presion final - - B
Correccion por
AT
temperatura T u(ay) Rectangular ¢ ¢y u(ay)
dp 0 "
Correccion por n AT
Z & u(a;) Rectangular c3 cs u(a;)
temperatura g; o (T,)
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Magnitud Estimacion Incertlid.umbre Distribucion COEf:jc;ente C?nrltgllsilcjjﬂinbiela
X X Tipica prob:k()eilidad sensibilidad
u(x) : ufy)
Correccion por
no idealidad g u(g) Rectangular Cy cyu(g)
del fluido
Correccion por
desgasificacion do u(d0) Rectangular Cs cs u(do)
del sistema
Coeficientes de sensibilidad

Derivando (5,40) respecto a cada una de las magnitudes de entrada y despejando de la
ecuacion los coeficientes de sensibilidad obtenemos:

oo —1{1+ fa_(l’c)nJ(’l’ll (po),

n pp

1+ 111(1 t fo— (ps), J(il)a ) ,11 (1 o (), ](;lj (5,41)

o il= )~
v, f;all( /)

p

1 - (5,42)
1+ 1[1 + fa —(I)G)”](nl)a —1[1 + fo — (pG)" J(nl]

rYaict-1)"
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¢, = I o L 1 (5,43)
o, (o), |
1+ |1+ fa— ¢ a
n D,
l_lJ
1 (n n .
—[Hfa—(pc)"J I20-1)
e P - (5,44)
: oa, (1—1] ’
1 (pG)n !
I+—| 1+ fa——" a
n P,
c, z%:f (5,45)
0g
of
:—:1 ’
cs % (5,46)

5.4. El SEE como sistema de generacion y patron.

El método de utilizacion del SEE como patron ya se ha explicado en el apartado 5.1, de
manera que solo vamos a tratar el método de calculo de la presion y su incertidumbre para una
sola expansion. Para expansiones multiples habrd que aplicar este método tantas veces como

expansiones se realicen.

La ecuacion (5,1) es una simplificacién de la ecuacidn de calculo en al que no se han tenido

en cuenta las correcciones nulas. De forma completa (5,47):
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(T ;+0T; )

g (TGJ.+ 5TG‘f)
(Tp’0+ 5pr0)

+ 1-f+0
1 pG,()( f f) (TG,0+5TG,0) &>

Der=P,of+9J)) +do (5,47)

5.4.1. Incertidumbre de uso de SEE.

Aplicando la ley de propagacion de la incertidumbre a (5,47) se obtienen las diferentes
contribuciones a la incertidumbre de las magnitudes de entrada sobre la presién. La Tabla (5, 7)

muestra de manera abreviada el calculo de incertidumbres.

Tabla (5, 7). Balance de incertidumbres sobre la presion generada en el SEE.
Incertidumbre Coeficiente C o
. . ., ctribucid ontribucion a la
Magnitud Estimacion Distribucion de ) .
Tipica de sensibilidad incertidumbre
Xi Xi robabilidad
u(x;) P G ui(y)
Presion inicial
volumen Dpo u(p0) Normal Co co u(pp,0)
pequeio
Razén de
f u(f) Normal ¢ c1 u(f)
expansion
Correcciones
nulas razén de S u( ) Rectangular ¢ ¢ u(o)
expansion
Temperatura
inicial volumen Tyo u(Ty) Rectangular 153 cyu(T,q)
pequeio
Correcciones
nulas por
temperatura 8T, u(oT,,0) Rectangular 1) ¢ u(0Tp)
volumen
pequeiio
Temperatura
final volumen Ter u(Tey Rectangular fo) csu(Tgy
grande
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Incertidumbre o Coeficiente oo
Magnitud Estimacion Distribucién de Contribucidén a la

X N Tipica de sensibilidad incertidumbre
j i ulx) probabilidad ) ui(y)

Correcciones
nulas por
temperatura o0Tgy u(olgy) Rectangular e 3 u(®Tgy
final volumen

grande

Presion inicial
volumen PGo u(peG.o) Normal Cy cs u(pg.o)

grande

Temperatura
inicial volumen T6o u(Te,) Rectangular Cs cs u(Tgo)

grande

Correcciones
nulas por
temperatura 0Ty u(oTc,g) Rectangular s cs u(dTg )
inicial volumen

grande

Correccidn por
no idealidad g u(g;) Rectangular Cs ce u(gy)
del fluido g;

Correccidn por
no idealidad 2 u(g,) Rectangular cq c7u(gs)
del fluido g,

Correccidn por
desgasificacién 60 u(d0) Rectangular Cs cs u(do)

del sistema
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5.4.1.1. Coeficientes de sensibilidad.

De las derivadas parciales de (5,47) respecto a cada una se las magnitudes de entrada se

obtienen los diferentes coeficientes de sensibilidad:

0 T
¢ =70 =[Ol (548
8pp,O TP'O
apr TG] TG f
o S : _ . 5,49
Yoof Pro T, i Fao TG & o
op PoolTs,
L= Gf _ _Epo ZG,J‘ g (5,50)
oT,, T,
o = apG,f _ pp,()f g + pG,O(l B f)g (5 51)
3 1 2 ’
o1y, T, Tt
0 1- )T,
= Psr _ _( f) Gf g (5,52)
0Py T
0 1- )T,
. = Pey _ _Pc,o( J:) 6l g (5,53)

aT'G,() TG,O
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apr ch
Co=—"""= — 5,54
= g, Ppof T, (5,54)
apr TG/’
¢y == pg (1= )2 (5,55)
’ 0g, o TG,()
0
= Lar _y (5,56)
oo

5.4.1.2. Magnitudes de entrada.

En este caso excepto la contribucion por deriva de las razones de expansion, el resto han sido
tratadas previamente. La contribucion por deriva de la razén de expansidn se trata como una
distribucién rectangular y hasta que no se disponga de un histérico de calibraciones se estima
un intervalo de variacién del mismo orden de magnitud que la propia incertidumbre de la

relacidon de expansion, asignandole un valor de + 0,000 75 x f.

5.5. Resultados.

Finalmente de las doce posibles rutas de expansion solo se han utilizado seis, las que van
desde un volumen pequefio mas el volumen central a un volumen grande. Esto es debido a que
la utilizacidn de estd rutas permite conectar un medidor al volumen central (CDG o SRG) que
nos permite chequear la estabilidad de la presion antes de la realizacion de una expansion.
Ademas la caracterizacion con distintas configuraciones de medidores permitira evaluar la
posibilidad de utilizar relaciones de expansién corregidas a partir de determinaciones
dimensionales sencillas y especificaciones de los fabricantes de la variacion de volumen que

aportan los equipos a calibrar, mediante calculos sencillos.
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5.5.1. Calibracion del SEE mediante el método de expansion unica.

Mediante este método se han realizado calibraciones en dos configuraciones diferentes. Una
de ellas es la mostrada en la Figura (5, 14), la otra, Figura (5, 16). La segunda difiere de la
primera en que se ha conectado un CDG de 10 Torr de fondo de escala al volumen central. La
caracterizaciéon del sistema en dos configuraciones diferentes sirve para comparar las
relaciones de expansiéon obtenidas experimentalmente con las que se obtienen mediante

calculo cuando se conectan diferentes instrumentos a calibrar.

Figura (5, 16).Esquema de calibracion del SEE del CEM con CDG en volumen central.

En la configuracién de la Figura (5, 14) se han caracterizado tres rutas de expansién y en la
configuracion de la Figura (5, 16) seis rutas. Los resultados se muestran en la Tabla (5, 8) y en la

Tabla (5, 9), respectivamente.

Tabla (5, 8). Razones de expansion obtenidas por expansion tnica sin CDG en volumen central.

Rutas de expansion Razon de expansion
Volumen inicial Volumen final f u(f) W(f)
DE A k=2 k=2
vl vl+vc+va 0,005 425 6 0,000 007 6 0,001 4
vl+ve v1+vc+v4 0,007 796 0,000 011 0,001 4
v2+ve v2+ve+va 0,013 072 0,000 018 0,001 4
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Tabla (5, 9). Razones de expansion obtenidas por expansidn tinica con CDG en volumen central.

Rutas de expansion Razon de expansion

Volumen inicial Volumen final f U(f) W(f)

DE A k=2 k=2
vl+ve v1+vc+vs 0,007 8180 0,000011 0 0,001 4
vl+ve vl+vc+vd 0,007 829 4 0,000 0110 0,001 5
v2+ve V2+vC+v5 0,013 089 0,000 018 0,001 4
v2+ve v2+vc+v4d 0,013 102 0,000 019 0,001 5
v3+ve v3+vc+vb 0,013 229 0,000 017 0,001 3
v3+ve v3+vc+v4d 0,013 247 0,000 018 0,001 3

5.5.1.1. Incertidumbres.

A continuacion se muestran los valores numéricos de la aplicacidon de los procedimientos de

calculo de incertidumbre desarrollados anteriormente.

5.5.1.1.1. Propagacion.

El modelo matematico utilizado viene definido por la ecuacion (5,5). La Tabla (5, 10) muestra
de manera esquematica el balance de incertidumbre de la determinacién de la razén de

expansion de vi+vc a vi+vc+v4.

Tabla (5, 10). Balance de incertidumbres en la determinacion de la razén de expansion de vi+vc a vi+vc+v4.

Magnitud Estimacion Incertidumbre | Unidad [ Distribucion de | Coeficiente | Contribucion a
tipica probabilidad de la
sensibilidad | incertidumbre
Xi Xi u(xy) Ci uify)

Presion inicial

volumen 112018,5 1,6 Pa Normal -6,99E-08 -1,10E-07
pequefio
Resolucion
0 0,029 Pa Rectangular | _g 9g95€-08 -2,02E-09

presién inicial

Presion final
878,570 0,054 Pa Normal 8,91E-06 4,78E-07
volumen grande
Resolucion
presion final 0 0,002 9 Pa Rectangular 8,91E-06 2,57E-08
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Magnitud Estimacion Incertidumbre | Unidad [ Distribucion de | Coeficiente | Contribucion a
tipica probabilidad de la
sensibilidad | incertidumbre
Xi X u(x;) Ci uily)
Temperatura
inicial volumen 294,200 0,029 K Rectangular 2,66E-05 7,68E-07
pequefio
Uniformidad
térmica
0 0,029 K Rectangular 2,66E-05 7,68E-07
volumen
pequefio
Temperatura
final volumen 294,71 0,029 K Rectangular -2,66E-05 -7,67E-07
grande
Uniformidad
térmica 0 0,20 K Rectangular -2,66E-05 -5,37E-06
volumen grande
Correccion por
no idealidad del 1 6,9E-06 Pa/Pa Rectangular 7,83E-03 5,42E-08
fluido
Correccion por
desgasificacién 0 5,56E-11 Pa/Pa Rectangular 1 5,56E-11
del sistema
Repetibilidad 0 3,76E-07 Pa/Pa Normal 1 3,76E-07
f 0,007 830 Pa/Pa u(f) 0,000 005 6 Pa/Pa
Ve 115
k 2,02
ui 0,000 011 Pa/Pa
() 0,001 4
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5.5.1.1.2. Monte Carlo.

De la misma forma que en los capitulos anteriores, aplicando el método de Monte Carlo se
calcula la funcién de la razén de expansién para una muestra de 100 000 valores y se

comprueba mediante el test Chi-cuadrado la normalidad de dicha funcion.

El cdlculo se lleva a cabo para la ruta de expansién v1+vc a vl+vc+v4, considerando como

valores de entrada los que figuran en la Tabla (5, 10).

Al realizar la prueba 2 se obtiene que la funcidn no es normal, quedando caracterizada en el
intervalo [0,007 818, 0,007 840] con un valor central de 0,007 829, para el intervalo de
confianza del 95,45%. Los resultados numéricos, son coincidentes con los obtenidos mediante
el método de propagacion de incertidumbres. En la Gréfica (5, 5) se aprecia claramente la falta

de normalidad de la funcién y su semejanza con una distribucidn trapezoidal.

Magnitud de salida

3500

3000 “o‘aum-?"

2500 *—g o

2000 o o

¢ o o * Simulacién MC
O Normal

1500 8 s

Frecuencia
*
=]
o
*

1000 - -

500 & e

O,
O
*e9dony

000 ¢ T \ T ;
0,007 80 0,007 81 0,007 82 0,007 83 0,007 84 0,007 85 0,007 86

f (Pa/Pa)

Grafica (5, 5). FPD de la razon de expansion de vl+vc a vl+vc+v4, por el método de expansidn unica.
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5.5.2. Calibracion del SEE mediante el método de acumulacién de gas.

Mediante este método se han caracterizado las doce rutas de expansién definidas en la

Tabla (5, 1) en la configuracién de la Figura (5, 14) los resultados se muestran en la Tabla (5,

11).
Tabla (5, 11). Razones de expansion obtenidas por acumulacién sin CDG en volumen central.
Rutas de expansion Razon de expansion
U(f) W(f)
Volumen inicial Volumen final f Monte Carlo Monte Carlo

DE A k=2 k=2
vl v1l+vc+vs 0,005 347 6 0,000 007 O 0,001 3
vl vl+vc+v4d 0,005 420 3 0,000 007 0 0,001 3
vl+vc v1+vc+vb 0,007 791 3 0,000 010 0,001 3
vl+ve vl+vc+vd 0,007 8030 0,000 010 0,001 3
v2 v2+vCc+v5 0,010 707 0 0,000 014 0,001 3
v2 v2+ve+vd 0,010 7195 0,000 014 0,001 3
Vv2+vC v2+vc+vh 0,013 089 1 0,000 017 0,001 3
v2+ve v2+vc+va 0,0130850 0,000 017 0,001 3
v3 v3+vec+vhs 0,0108451 0,000 014 0,001 3
v3 v3+vc+v4d 0,010 850 4 0,000 014 0,001 3
v3+ve v3+vc+vb 0,013 2127 0,000 017 0,001 3
v3+vc v3+vec+v4d 0,0132030 0,000 017 0,001 3

5.5.2.1. Incertidumbres.

En este caso, se calcula la incertidumbre de medida mediante el método de propagacién de
incertidumbres [5, 16] para los dos modelos expuestos, f; #fy f: = 'y por el método de Monte

Carlo [5, 17].

5.5.2.1.1. Método de (f; =f).

El modelo matematico utilizado viene definido por las ecuaciones (5,21), (5,33) y (5,29). La
Tabla (5, 12), la Tabla (5, 13) y la Tabla (5, 14) muestra de manera esquematica el balance de

incertidumbre de la determinacion de la razén de expansion de vi+vc a vi+vc+v4.
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Tabla (5, 12). Balance de incertidumbres sobre la razéon de expansién de vi+vc a vi+vc+v4 del SEE a
temperatura constante.

Magnitud Estimacidon Incertidumbre | Unidad | Distribucion de | Coeficiente | Contribucidn a
tipica probabilidad de la
sensibilidad | incertidumbre
Xi X u(x;) Ci uily)
Presién inicial
volumen 10032,50 0,60 Pa Normal -8,58E-07 -5,15E-07
pequeiio
Resolucion
e 0 0,029 Pa Rectangular -8,58E-07 -2,49E-08
presidn inicial
Presién final
1787,52 0,11 Pa Normal 4,81E-06 5,29E-07
volumen grande
Resolucion
g 0 0,002 9 Pa Rectangular 4,81E-06 1,39E-08
presién final
Correccion por
variacion de 0 1,54E-05 Pa/Pa Rectangular 1 1,54E-05
temperatura
Correccion por
no idealidad del 1 6,93E-06 Pa/Pa Rectangular 7,82E-03 5,42E-08
fluido
Correccion por
desgasificacion 0 6,82E-10 Pa/Pa Rectangular 1 6,82E-10
del sistema
Ji 0,007 818 3 Pa/Pa u(fy) 0,000 015 Pa/Pa
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Tabla (5, 13). Balance de incertidumbres sobre la correccion por temperatura en la determinacion de la razon
de expansion de vi+vc a vi+vc+v4.

Magnitud Estimacion Incertidumbre | Unidad | Distribucion de | Coeficiente | Contribucidon a
tipica probabilidad de la
sensibilidad | incertidumbre
Xi Xi u(x;) Ci uily)
Incremento de
0,000 3 0,001 3 Pa/Pa Rectangular 7,82E-03 1,02E-05
temperatura a,
Incremento de n AT
Z n_ I3 u(ay) Pa/Pa Rectangular [J7) 9,74E-06
temperatura q; ) (TO)n—i
Razoén de
expansion a T2 0,007 818 3 1,50E-05 Pa/Pa Rectangular 5,47E-03 8,21E-08
cte
Y 0,000 223 Pa/Pa u(y 0,000 014 Pa/Pa

Tabla (5, 14). Balance de incertidumbres en la determinacion de la razén de ex

pansion de vi+vc a vi+vc+v4.

Magnitud Estimacion Incertidumbre | Unidad | Distribucion de | Coeficiente | Contribucidon a
tipica probabilidad de la
sensibilidad | incertidumbre
Xi Xi u(x;) Ci uily)
Presién inicial
volumen 10040,08 0,60 Pa Normal -8,62E-07 -5,17E-07
pequefio
Resolucion
e 0 0,029 Pa Rectangular -8,62E-07 -2,50E-08
presién inicial
Presién final
1797,52 0,11 Pa Normal 4,81E-06 5,29E-07
volumen grande
Resolucion
0 0,002 9 Pa Rectangular 4,81E-06 1,39E-08

presién final

B su valor, su incertidumbre tipica y su coeficiente de sensibilidad se obtienen de un sumatorio de 25 términos.
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Magnitud Estimacion Incertidumbre | Unidad [ Distribucion de | Coeficiente | Contribucion a
tipica probabilidad de la
sensibilidad | incertidumbre
Xi X u(x;) Ci uily)
Correccidn por
0,000 223 0,000 014 Pa/Pa Rectangular -4,83E-02 -6,76E-07
temperatura
Correccidn por
no idealidad del 1 6,93E-06 Pa/Pa Rectangular 7,81E-03 5,41E-08
fluido
Correccion por
desgasificacion 0 2,71E-11 Pa/Pa Rectangular 1 2,71E-11
del sistema
f 0,007 807 6 Pa/Pa u(f) 0,000 001 0 Pa/Pa
Veyr 279
k 2,01
Ui 0,000 002 0 Pa/Pa
Wi 0,000 26
5.5.2.1.2. Método de (f; = ).

El modelo matematico utilizado viene definido por la ecuacién (5,40). La Tabla (5, 15)

muestra de manera esquematica el balance de incertidumbre de la determinacién de la razén

de expansion de vi+vc a vi+vc+v4.

Tabla (5, 15). Balance de incertidumbres en la determinacién de la razén de ex

pansion de vi+vc a vi+vc+v4.,

Magnitud Estimacion Incertidumbre | Unidad [ Distribucion de | Coeficiente | Contribucion a
tipica probabilidad de la
sensibilidad | incertidumbre
Xi X u(x;) Ci uily)
Presién inicial
volumen 10040,08 0,600 Pa Normal -7,15E-07 -4,29E-07
pequeiio
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Magnitud Estimacion Incertidumbre | Unidad [ Distribucion de | Coeficiente | Contribucion a
tipica probabilidad de la
sensibilidad | incertidumbre
Xi X u(x;) Ci uily)
Resolucion
S 0 0,029 Pa Rectangular -7,15E-07 -2,07E-08
presidn inicial
Presién final
1787,52 0,11 Pa Normal 4,01E-06 4,41E-07
volumen grande
Resolucion
. 0 0,002 9 Pa Rectangular 4,01E-06 1,16E-08
presion final
Correccidn por
0,000 3 1,25E-03 Pa/Pa Rectangular -3,14E-04 -3,93E-07
temperatura a,
Correccién por " AT,
Z - u(a;) Pa/Pa Rectangular c3 -6,58E-07
temperatura g; = (TO)H
Correccion por
no idealidad del 1 6,93E-06 Pa/Pa Rectangular 7,81E-03 5,41E-08
fluido
Correccidn por
desgasificacion 0 6,81E-10 Pa/Pa Rectangular 1 6,81E-10
del sistema
f 0,007 807 6 Pa/Pa u(f) 0,000 001 0 Pa/Pa
Veyr 356
k 2,01
u 0,000 002 0 Pa/Pa
() 0,000 26

 su valor, su incertidumbre tipica y su coeficiente de sensibilidad se obtienen de un sumatorio de 25 términos.
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5.5.2.1.3. Monte Carlo.

Una vez mas aplicando el método de Monte Carlo se calcula la funcién de la razén de
expansion para una muestra de 100 000 valores y se comprueba mediante el test Chi-cuadrado

la normalidad de dicha funcion.

El cdlculo se lleva a cabo para la ruta de expansion vi+vc a vi+vc+v4, considerando como
modelo matematico la ecuacidn (5,40) y como valores de entrada los que figuran en la Tabla (5,

15).

Al realizar la prueba y? se obtiene que la funcidn no es normal, quedando caracterizada en el
intervalo [0,007 798, 0,007 818] con un valor central de 0,007 808, para el intervalo de
confianza del 95,45%. El valor central coincide con el calculado, pero los resultados numéricos,
en cuanto a incertidumbre, como cabia esperar ante la falta de linealidad de la ecuacién
modelo, no son coincidentes con los obtenidos mediante el método de propagacién de
incertidumbres. En la Gréfica (5, 6) se aprecia claramente que la funcién de distribucién
responde a una rectangular. Esto es debido a que la contribucion predominante a la
incertidumbre, la falta de uniformidad térmica en el volumen cuatro, responde también a una

distribucién rectangular.
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Magnitud de salida
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Grafica (5, 6). FPD de la razon de expansion de vi+vc a vi+vc+v4, por el método de acumulacion.

5.5.2.1.4. Evaluacion de incertidumbres.

De los resultados de los cdlculos de incertidumbre por los diferentes métodos se puede
observar que: mientras en el método de expansion Unica los resultados son concientes al
aplicar la ley de propagacion de incertidumbres con una incertidumbre expandida del orden de
0,001 4 x f, en el método de acumulacion se obtienen diferentes resultados segun se aplique
propagacion, con incertidumbres expandidas del orden de 0,000 26 x f o Monte Carlo con una

incertidumbre expandida del orden de 0,001 3 x f.

Ademas los valores de incertidumbre obtenidos para expansidn Unica y acumulacion por el
método de Monte Carlo, son practicamente coincidentes. Por lo que podemos asegurar que
estamos ante un tipico ejemplo donde la aplicacién de la ley de propagacién de incertidumbre

truncada al primer orden no es valida.
5.6. Validacion.

La validacién de los resultados se hace a dos niveles. El primero, validando el método

comparando las razones de expansion obtenidas mediante expansidn Unica y acumulacién. En
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segundo lugar mediante la comparacién de los resultados obtenidos en la calibracion de
medidores capacitivos (CDG’s) calibrados con el SEE, mediante diferentes rutas de expansion y

con la balanza DHI FPG8601.

Como criterio de comparacion, al igual que para los conjuntos piston cilindro, se utiliza el

indice de compatibilidad.

5.6.1. Validacion del método.

En este caso se comparan las rutas de expansion de v1 a vi+vc+v4, de vi+vc a vi+vc+v4 y de
v2+vc a v2+vc+v4c que son las rutas que se han calibrado por ambos método en la misma

configuracion.

La Tabla (5, 16) muestra los resultados numéricos del indice de compatibilidad. Todos ellos

presentan un valor menor que 1, lo cual indica que los valores son compatibles.

Tabla (5, 16). Comparacion de las razones de expansion obtenidas por ambos métodos.
Razén de expansion - Acumulacién -

Rutas de expansion Razén de expansion - Expansion unica

Monte Carlo IC
Volumen inicial Volumen final f u(f) f u(f)
DE A k=2 k=2
vl vi+ve+va 0,005 425 6 0,000 007 6 0,005 420 3 0,000 007 0 0,51
v1+ve vi+vc+v4 0,007 796 0,000 011 0,007 803 0 0,000 0100 0,47
v2+vC v2+ve+va 0,013 072 0,000 018 0,013 085 0 0,000 017 0 0,53

En la Gréfica (5, 7), Gréfica (5, 8) y Grafica (5, 9) se puede apreciar la evoluciéon de los
resultados a lo largo de las expansiones al aplicar el método de acumulacién vy la diferencia

entre los dos métodos.
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5.6.2. Validacion de resultados.

Para la validacion de los resultados se utilizaron los medidores capacitivos conectados a los
volumenes 4 y 5, en concreto el de 100 Torr y el de 10 Torr de fondos de escala. Al mismo tiempo que se
realizod la calibracion por el método de expansiéon Unica se registraron las indicaciones de estos

medidores. Una vez calculados los valores de las relaciones de expansion se calcularon las correcciones

de los CDG'’s utilizando como patrones por un lado el SEE y por otro lado la balanza dinamométrica.

Como se puede apreciar en la Tabla (5, 17), los indices de compatibilidad son en todos los casos

cercanos a cero, lo que indica una gran compatibilidad entre los dos métodos.

Tabla (5, 17). Comparacion de resultados de calibracion de CDG’s.

Ruta Presién Correccion U Correccion U C
SEE SEE FPG8601 FPG8601
Pa Pa Pa Pa Pa
vl+vc a vi+vc+v4 879,1 -0,6 19 -0,55 0,13 0,03
v2+vc a v2+vc+v4 1277,5 0,2 2,8 0,21 0,19 0,00
v3+vc a v3+vc+v4 1291,4 1,2 2,8 1,22 0,17 0,01
vl+vc a vi+vc+vh 879,0 -2,0 1,8 -2,04 0,13 0,02
v2+vc a v2+vc+vs 1278,2 -2,1 2,8 -2,13 0,17 0,01
v3+vc a v3+vc+vs 1292,0 -2,1 2,8 -2,22 0,23 0,04
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5.6.3. Capacidad de medida y calibracién.

Aplicando el modelo matematico definido en 5.4.1 se calcula la incertidumbre de uso para diferentes

puntos de calibracion del SEE y se comparan con las actuales capacidades de medida y calibracion del

CEM y con las de otros institutos nacionales de metrologia™.

A modo de ejemplo la Tabla (5, 18), la Tabla (5, 19) y la Tabla (5, 20) desarrollan el calculo de la

capacidad de medida y calibracién con el sistema de expansion estatico para un valor de presiéon 0,1 Pa.

Notese que para alcanzar este valor son necesarias 3 expansiones.

Tabla (5, 18). Balance de incertidumbres en la determinacién de la presion. 12 Expansion de v2+vc a
v2+vc+v5.

Magnitud

Xi

Estimacion

Xi

Incertidumbre
tipica

ufx;)

Unidad

Distribucion de
probabilidad

Coeficiente
de
sensibilidad
Ci

Contribucion a
la
incertidumbre

uily)

Presion inicial
volumen
pequefio

44561,51

0,82

Pa

Normal

1,31E-02

1,07E-02

Razoén de
expansion

0,013089

9,00E-06

Pa/Pa

Normal

4,46E+04

4,01E-01

Correcciones
nulas razén de
expansion

5,67E-06

Pa/Pa

Rectangular

4,46E+04

2,53E-01

Temperatura
inicial volumen
pequeiio

293,15

0,010

Rectangular

-1,99E+00

-1,99E-02

Correcciones
nulas por
temperatura
volumen
pequefio

0,000 0

0,031

°C

Rectangular

-1,99E+00

-6,17E-02

Temperatura
final volumen
grande

293,15

0,01

°C

Rectangular

1,99E+00

1,99E-02

Correcciones
nulas por
temperatura
final volumen
grande

0,35

°C

Rectangular

1,99E+00

6,97E-01

Presion inicial
volumen grande

1,00E-06

1,15E-07

Pa

Normal

-9,87E-01

-1,13E-07

Temperatura
inicial volumen
grande

293,15

1,00E-02

°C

Rectangular

-3,37E-09

-3,37E-11

' Las capacidades de medida y calibracién han sido tomadas de la base de datos del BIPM con fecha 14/10/2010.

279




Diseminacion de la unidad desde las balanzas de presion al sistema de expansion estdtica (SEE)

Magnitud Estimacion Incertidumbre | Unidad [ Distribucion de | Coeficiente | Contribucion a
tipica probabilidad de la
sensibilidad | incertidumbre
Xi X u(x;) Ci uily)
Correcciones
nulas por
temperatura 0 0,35 °C Rectangular -3,37E-09 -1,18E-09
inicial volumen
grande
Correccion por
no idealidad del 1 6,93E-06 Pa/Pa Rectangular 5,83E+02 4,04E-03
fluido g;
Correccidn por
no idealidad del 1 6,93E-06 Pa/Pa Rectangular 9,87E-07 6,84E-12
fluido g,
Correccidn por
desgasificaciéon 0 6,24E-06 Pa Rectangular 1 6,24E-06
del sistema
Pef 583,3 Pa u(pgyp 0,85 Pa
Vefr 193
k 2,01
Ul(psy) 1,7 Pa
W((pey 0,002 9 Pa

Tabla (5, 19). Balance de incertidumbres en la determinacién de la presidn. 22 Expansién de v2+vc a

v2+vc+v5.
Magnitud Estimacion Incertidumbre | Unidad [ Distribucion de | Coeficiente | Contribucion a
tipica probabilidad de la
sensibilidad | incertidumbre
Xi X u(x;) Ci ui(y)
Presion inicial
volumen 583,266 0,846 Pa Normal 1,31E-02 1,11E-02
pequefio
Razon de 0,013089 9,00E-06 Pa/Pa Normal 5,83E+02 5,25E-03
expansion
Correcciones
nulas razén de 0 5,67E-06 Pa/Pa Rectangular 5,83E+02 3,30E-03
expansion
Temperatura
inicial volumen 293,15 0,010 °C Rectangular -2,60E-02 -2,60E-04
pequeiio
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Magnitud Estimacion Incertidumbre | Unidad [ Distribucion de | Coeficiente | Contribucion a
tipica probabilidad de la
sensibilidad | incertidumbre
Xi X u(x;) Ci uily)
Correcciones
nulas por
temperatura 0,000 0 0,031 °C Rectangular -2,60E-02 -8,06E-04
volumen
pequeiio
Temperatura
final volumen 293,15 0,01 °C Rectangular 2,60E-02 2,60E-04
grande
Correcciones
nulas por
temperatura 0 0,35 °C Rectangular 2,60E-02 9,10E-03
final volumen
grande
Presion inicial 1,00E-06 1,15E-07 Pa Normal -9,87E-01 -1,13E-07
volumen grande
Temperatura
inicial volumen 293,15 1,00E-02 °C Rectangular -3,37E-09 -3,37E-11
grande
Correcciones
nulas por
temperatura 0 0,35 °C Rectangular -3,37E-09 -1,18E-09
inicial volumen
grande
Correccidn por
no idealidad del 1 6,93E-06 Pa/Pa Rectangular 7,63E+00 5,29E-05
fluido g;
Correccion por
no idealidad del 1 6,93E-06 Pa/Pa Rectangular 9,87E-07 6,84E-12
fluido g,
Correccidn por
desgasificacion 0 6,24E-06 Pa Rectangular 1 6,24E-06
del sistema
P 7,634 Pa u(pgyp 0,015 Pa
Vefr 262
k 2,01
U((psy) 0,031 Pa
W((pey 0,004 1
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Tabla (5, 20). Balance de incertidumbres en la determinacion de la presion. 32 Expansion de v2+vc a
v2+vc+v4.

Magnitud

Xi

Estimacion

Xi

Incertidumbre
tipica

u(x;)

Unidad

Distribucion de
probabilidad

Coeficiente
de
sensibilidad
Ci

Contribucion a
la
incertidumbre

uily)

Presion inicial
volumen
pequeiio

7,634

0,016

Pa

Normal

1,31E-02

2,10E-04

Razén de
expansion

0,013102

9,50E-06

Pa/Pa

Normal

7,63E+00

7,25E-05

Correcciones
nulas razon de
expansion

5,67E-06

Pa/Pa

Rectangular

7,63E+00

4,33E-05

Temperatura
inicial volumen
pequefio

293,15

0,010

°C

Rectangular

-3,41E-04

-3,41E-06

Correcciones
nulas por
temperatura
volumen
pequeiio

0,0000

0,031

°C

Rectangular

-3,41E-04

-1,06E-05

Temperatura
final volumen
grande

293,15

0,01

°C

Rectangular

3,41E-04

3,41E-06

Correcciones
nulas por
temperatura
final volumen
grande

0,35

°C

Rectangular

3,41E-04

1,19E-04

Presion inicial
volumen grande

1,00E-06

1,15E-07

Pa

Normal

-9,87E-01

-1,13E-07

Temperatura
inicial volumen
grande

293,15

1,00E-02

°C

Rectangular

-3,37E-09

-3,37E-11

Correcciones
nulas por
temperatura
inicial volumen
grande

0,35

°C

Rectangular

-3,37E-09

-1,18E-09

Correccidn por
no idealidad del
fluido g;

6,93E-06

Pa/Pa

Rectangular

1,00E-01

6,93E-07

Correccion por
no idealidad del
fluido g,

6,93E-06

Pa/Pa

Rectangular

9,87E-07

6,84E-12

Correccidn por
desgasificacion
del sistema

6,24E-06

Pa

Rectangular

6,24E-06
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Magnitud Estimacion Incertidumbre | Unidad [ Distribucion de | Coeficiente | Contribucion a
tipica probabilidad de la
sensibilidad | incertidumbre
Xi X u(x;) Ci uily)
Py 0,100 02 Pa u(pgyp 0,000 26 Pa
Veyr 198
k 2,01
U((psy) 0,000 52 Pa
W((psp) 0,005 1

La Tabla (5, 21) muestra las capacidades de medida y calibracién calculadas con el SEE y las

publicadas en la base de datos del BIPM para Espafia, Italia y Alemania.

Tabla (5, 21). Comparacion de Capacidades de Medida y calibracion.

Presién U(SEE) U(CMC's) U(CMC's) U(CMC's)
k=2 k=2 k=2 k=2
SEE Espafia Italia Alemania
Pa Pa Pa Pa Pa
0,000 110 0,000 014 0,000 01 0,000 006 0,000 003
0,004 930 0,000 025 0,000 18 0,000 14 0,000 043
0,005 070 0,000 025 0,000 19 0,000 03 0,000 012
0,099 69 0,000 52 0,003 6 0,000 56 0,000 81
0,100 02 0,000 52 0,002 6 0,000 56 0,000 24
22,982 0,095 0,19 0,13 0,041
23,007 0,096 0,19 0,13 0,041
999,777 2,9 55 2,0 0,075

En Gréfica (5, 10) se observa una mejora generalizada de las capacidades de medida con el SEE

frente a las publicadas por el BIPM, excepto para el punto de 0,000 1 Pa donde era de esperar ya que no

es con el sistema de expansién estatico con el que se consiguen las incertidumbres optimas en este

valor, sino con el sistema de expansion dindmico. También muestra la comparacion de las

incertidumbres obtenidas con respecto a otros laboratorios nacionales (PTB, INRIM). Como puede

apreciarse las incertidumbres son del mismo orden de magnitud, excepto para el valor de 1000 Pa con

respecto al PTB (Alemania). Probablemente la justificacion del este valor por parte del PTB se haya

realizado con una balanza de presion electronica y no con un SEE.
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Gréfica (5, 10). Capacidades de medida y calibracién.®

5.7. Conclusiones

Se ha conseguido diseminar la unidad de presién desde la columna de mercurio al sistema

de expansidn estatica, a través de las balanzas de presion.

Dentro de las denominadas técnicas o métodos de expansion para el calculo de la razén de
expansion en los sistemas de expansidn estatica, la variante propuesta en esta tesis, tanto para
el método de expansion Unica como para el método de acumulacién consigue dar trazabilidad

directa al SEE desde los conjuntos pistdn cilindro.

Los resultados obtenidos por el método de expansion unica y por el método de acumulacién
de gas son compatibles, para un intervalo de confianza del 95,45%. Asi mismo, la comparacion
de los valores obtenidos en la calibracién de medidores capacitivos mediante el SEE y mediante

la balanza dinamométrica también muestra compatibilidad.

¢ Los valores de incertidumbre asignados al SEE, CMC’s de INRIM (Italia) y PTB (Alemania) se corresponde
exclusivamente con los valores analizados y no pueden ser interpoladas.
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Los resultados obtenidos mejoran las capacidades de medida y calibracion del laboratorio de
presion del CEM publicadas en la base de datos del BIPM*’. Ademas estas son del mismo orden

que las obtenidas por otros laboratorios nacionales.

Para nuestras razones de expansion no es necesario utilizar un método iterativo cuando se
utiliza el método de acumulacién ya que para las incertidumbres alcanzadas la aproximacién

propuesta por Jousten [5, 6] y Redgrave [5, 13] arroja valores idénticos.

El cdlculo de incertidumbre por el método de acumulacion debe realizarse mediante Monte
Carlo, ya que el uso del método de propagacion con el desarrollo de Taylor truncado al primer
orden da como resultado valores erréneos. Esto es debido a que el modelo matematico no es
lineal, tal como indican la Guia de expresion de la incertidumbre de medida (GUM) [5, 16] y el

método de Monte Carlo [5, 17].

La magnitud de entrada que mas incertidumbre aporta a la incertidumbre final es la falta de
uniformidad en los voliumenes grandes, por lo que si se quiere disminuir la incertidumbre se

deberia mejorar este parametro.

5.8. Simbolos
a; Coeficiente de temperatura entre expansiones.
B: Segundo coeficiente del virial.
C: Tercer coeficiente del virial.
C; Coeficientes de sensibilidad.
DCR, Tasa de desaceleracidn residual.
DCRgy Tasa de desaceleracion final en el volumen grande.
DCR, Tasa de desaceleracién inicial en el volumen pequefio.

' Las capacidades de medida y calibracién (CMC'’s) de los institutos nacionales de metrologia estan disponibles a
través de la base de datos del BIPM, qué es publica a través de su pagina web: http://kcdb.bipm.org/appendixC/
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f Razdn de expansion.

fi Razén de expansion a temperatura constante.
g No idealidad del gas.

gi No idealidad del gas.

IC indice de compatibilidad.

k Factor de cobertura.

n Ndmero de medidas/ nimero de expansiones.
0 Desgasificacion del sistema.

p Presion.

PG Presién en el volumen grande.

Pp Presion en el volumen pequefio.

Y2 Presion final en el volumen grande.

Ppo Presion inicial en el volumen pequeno.

R Constante de los gases (8,314 472 15 ) mol™ K?).
T Temperatura en kelvin.

Ty Temperatura inicial.

T:o Temperatura inicial en el volumen grande.
Ty Temperatura final en el volumen grande.

Tyo Temperatura inicial en el volumen pequefio.

t Tiempo.
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u(x;) Incertidumbre tipica de la magnitud de entrada.

u(y) Incertidumbre tipica combinada.

Uwy) Incertidumbre expandida.

ui(y) Contribuciones a la incertidumbre tipica combinada.

v Volumen.

VG Volumen grande.

Vp Volumen pequenio.

W) Incertidumbre relativa expandida.

X; Magnitud de entrada.

X; Estimacién de la magnitud de entrada.

Z Factor de comprensibilidad.

a Correccion por temperatura.

of Correccién por deriva de la razén de expansion.

og Correccion por no idealidad del fluido.

oo Correccion por desgasificacion del sistema.

opG r Correccion por resolucién de la presidn en el volumen grande.
opp r Correccidn por resolucién de la presion en el volumen pequefio.
or Correccion por repetibilidad.

or Correccion por variaciéon de la temperatura.

AT Incremento de temperatura.
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ol G Correccion por falta de uniformidad térmica en el volumen grande.

Y Correccion por falta de uniformidad térmica en el volumen pequeiio.

V; Grados de libertad efectivos para cada contribucién.

¥ Producto de la razén de expansién f'por la correccién por temperatura a.
V; Grados de libertad efectivos para cada contribucidn.
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6. CONCLUSIONES Y DESARROLLOS FUTUROS

6.1. Conclusiones.

1.

2.

Se ha conseguido desarrollar el patron nacional de presion basado en una nueva
columna de mercurio y diseminando al resto de patrones primarios mejorando las

capacidades de medida y calibracion del Centro Espafiol de Metrologia (CEM).

e la columna de mercurio estd construida y en funcionamiento, con incertidumbres

adecuadas para diseminar la unidad en modo relativo.

e Se ha dado trazabilidad con la columna de mercurio a los conjunto piston

cilindro.

e £l Sistema de expansion estdtico también estd en funcionamiento y han sido
caracterizadas sus relaciones de expansion con la variante propuesta en estd
tesis para los métodos de expansion. Diseminando de este modo la unidad de
presion desde la columna de mercurio al sistema de expansion estdtica, a través

de las balanzas de presion.

e Se han determinado las incertidumbres de medida mediante propagacion y

mediante funciones de distribucion de probabilidad (Mote Carlo).

Tanto la columna de mercurio como el sistema de expansion estatica del CEM se

pueden considerar patrones unicos.

Los resultados obtenidos por el método de expansidén Unica y por el método de
acumulacién de gas en la determinacion de las razones de expansion del sistema de

expansion estatico son compatibles, para un intervalo de confianza del 95,45%.
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4,

10.

11.

El sistema de expansién estatico permitird mejorar las capacidades de medida y
calibracion del laboratorio de presiéon del CEM publicadas en la base de datos del

BIPM™,

Las incertidumbres obtenidas con el sistema de expansidon estatico son similares a

las obtenidas con otros laboratorios nacionales con otros patrones primarios.

En el método de acumulacién de gas los resultados se pueden considerar estables a

partir de la expansidon numero 15.

Los resultados obtenidos en la caracterizacién de los diferentes conjuntos pistones
cilindro son compatibles con sus valores histéricos. Por lo que la diseminacion de la
unidad desde la columna de mercurio a las balanzas de presidon se considera

adecuada.

Las incertidumbres obtenidas son suficientes, no solo para mantener las CMC’s del
CEM en la diseminacion de la unidad, sino que en el caso del conjunto pistén cilindro
de la balanza DHi FPG8601 se mejoran sustancialmente, pudiendo mejorar también

las capacidades de medida y calibracidn en presiones absolutas.

A la vista de los resultados obtenidos en los andlisis de incertidumbre por el método
de propagacién y por el método de Monte Carlo, se puede asegurar que la
distribucién de salida es normal en la calibracién y uso de la columna de mercurio y
de los conjuntos pistén cilindro, no ocurre lo mismo en el sistema de expansion

estatico donde su incertidumbre de calibracion se distribuye segun una rectangular.

La columna de mercurio permite obtener incertidumbres dptimas, incertidumbres
relativas por debajo de 10 x 10 x p, para la calibracién de conjuntos pistén cilindro

en modo relativo y diferencial para presiones superiores a 60 kPa.

Como la diferencias entre la caracterizacién de conjuntos piston cilindro en presion

relativa y absoluta no son significativas y la experiencia demuestra que los valores

'8 |as capacidades de medida y calibracién (CMC'’s) de los institutos nacionales de metrologia estan disponibles a
través de la base de datos del BIPM, qué es publica a través de su pagina web: http://kcdb.bipm.org/appendixC/
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obtenidos por otros Institutos Nacionales de Metrologia cuando caracterizan
pistones cilindro en ambos modos son practicamente coincidente, la columna se
puede utilizar para caracterizar conjuntos piston — cilindro en modo relativo que

posteriormente se van a usar en modo absoluto.

12. Las principales contribuciones a la incertidumbre en las columnas de mercurio
primarias son la medida de la diferencia de altura entre las superficies del mercurio,
la densidad del mercurio y la temperatura del mercurio. Siendo un factor
determinante en la medida de la altura la determinacién de la posicion de las

superficies.
6.2. Desarrollos futuros.
Los desarrollos y trabajos futuros deberian acometerse en las siguientes lineas de trabajo:

1. Nuevos estudios y disefios de métodos de deteccidén de las superficies del mercurio que

sirvan para mejorar la repetibilidad de las medidas en modo absoluto.

Figura (6, 1) a, b y c. Algunas configuraciones de flotadores en las que se esta trabajando.

2. Mejorar el conocimiento de la densidad del mercurio mediante la determinacion

experimental.

3. La mejora de la estabilidad térmica en los sistemas primarios de calibracién en vacio.
Posibles soluciones puede ser mediante el recubrimiento de las cdmaras y la utilizacion de
bafios termostaticos de agua o mediante elementos difusores o refrigerantes que equilibren

el aporte de calor de las bombas de vacio.
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Figura (6, 2). Posible recubrimiento de camaras.

4. Mejorar el conocimiento del comportamiento del menisco del mercurio cuando se somete a

presiones inferiores a la atmosférica.

5. Seguir desarrollando el mapa de ruta de presion de Euramet, especialmente en lo referente

a dar trazabilidad a medidores de presion parcial (RGA’s) y a patrones de desgasficacion.
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