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RESUMEN

En f presente trabajo se exponen los resultados de la comparacion del factor de correccién conocide
como valor del grado (Sta), correspondiente a un grupo de termémetros diferenciales Beckmann
construidos por diferentes fabricantes y que fueron calibrados en el Laboratorio de Temperatura del
INIMET en el periodo 1991-1995. Se analizan las principales fuentes de incertidumbre de Sta y se
determinan ios valores limites y experimentales a pardir del anélisis de los resultados de las mediciones
realizadas. Se determiné que el valor del grado determinado experimentalmente es 1.003 0 °C/gc con
incertidumbre expandida Up = 0.003 6 °C/gc para un nivel de confianza del 95 %, hallandose
diferencias estadisticamente significativas entre los productores, por lo que no se utilizara este tipo de
instrumento como patrdn de trabajo para la calibracion de otros simnitares.,

ABSTRACT

Presently work is exposed the results of the comparison of the corrected factor well-known [ike value of
the grade, corresponding to a group of Beckmann differential thermometers constructed by several
makers and that they were calibrated'in the Temperature Laboratory of the INIMET in the period 1991-
1995. The principal sources of uncertainty of Sta are analyzed and are determined the limit and
experimental values starting from the analysis of the measurements results. it was determined that the
value of the grade defermined experimentaly is 1.003 0 °C/gc with an expanded uncertaintly Up = 0.003
6 “C/gc for a confidence level of the 95 %, finding differs significant statistical between the procedures,
for the one which wont’'n be utilized this type of instrument like work standard for the cahbratlon\of
another similars.

L INTRODUCCION

Los termédmetros diferenciales Beckmann se
emplean para medir pequefias- diferencias de
temperatura en el rango desde -20 hasta 150 °C
mediante la regulacion del volumen de mercurio en
su sistema de medicién que obliga al uso de un
factor de correccion, (Sta) para compensar este
efecto sobre la diferencia de sus indicaciones.

provenientes de diferentes sectores de la economia
cubana.

2. MATERIALES Y METODOS

2.1. Definicion del modelo matemitico

El valor del grado corregido Sta,, se calcula segun
la siguiente ecuacién {1}

e

donde fr, y trp. temperaturas del termostato de agua,
definidas por los temémetros patrones en el ulttmo y
primer trazo cifrado de la escala respectivamente, °c.

Sus aplicaciones son miltiples, por ejemplo, para
determinar la naturaleza de un soluto mediante la
medicion de la depresién det punto crioscdpico de la
disolucién, también se emplean ampliamente en
mediciones calorimétricas.

tr, — 1,
(6n —80) - (1+K;)

M

e =

El objetivo del presente trabajo es analizar la
posibilidad de que los temdmetros Beckmann sean

patrones de trabajo en el Esquema de Jerarquia del
Laboratorio de Temperatura del INIMET, lo que
permitird eliminar la influencia del medic ambiente
sobre la columna termométrica emergente y la
calibracion serfa mas rapida y confiable, por lo gue,
a partir del modelo matematico propuesto, se
comprueba si existen diferencias estadisticamente
significativos entre los resultados Sta, determinados
experimentaimente a varios termométros Beckmann
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6, ¥ B¢ indicaciones de los temometros diferenciales
correspondientes a tr, y try respectivamente, grados
convencionales {gc).

K; : correccién asociada a la columna saliente. Se
determina segun la siguiente ecuacion:

Ke=v- (ts—tf) 2)




donde _
. coeficiente de dilatacion relativo térmico-

R -1
volumétrico del mercurio, °c .
ts, tfe: temperaturas normalizada y real
respectivamente de la columna saliente, °c.

El valor de! grado se determina en los faboratorios
de calibracién a la temperatura de ajuste ta = 20 °C,
aceptada internacionalmente como referencia [1, 2,
3,4, 5].

2.2. Disefio del experimento

Se utilizaron dos termometros patrones de mercurio
en vidrio (Tabla 1), de manera simultanea y a iguales
profundidades de inmersion. Las mediciones las
realizaron dos observadores, que apreciaron la décima
parte del valor de division. Se tomaron 4 lecturas por
trazo cifrado de la escala principal (n=4) {1, 2, 3, 4].

Los termometros se calibraron a inmersion parcial,
determinandose la temperatura media de la columna
saliente por el método del termémetro auxitiar [1].

Mediante el analisis de los parametros que influyen
en la réplica del proceso de calibracion y en la calidad
del sistema de medicion [6], se eliminan los
resultados anormales metrolégicamente explicables.

A partir de los resultados experimentales se
comprueba estadisticamente si existe homogeneidad
entre los valores de Sta, aplicando el Andlisis de
Varianza paramétrico donde influye un solo factor: el
fabricante [7].

2.3. Equipos de medicion utilizados en Ia calibracién

En la siguiente tabla se muestran los equipos de
medicion utilizados en la calibraciéon asi como sus
principales caracteristicas metrologicas.

Tabla 1. Equipos de medicién utilizados en la calibracion de los termometros diferenciales

Equipo de medicion utilizado

Caracteristicas metrologicas

Termometros de mercurio
en vidrio marca TP-1, rusos

Intervalo de Medicion (IM): (20 + 28)°C
Valor de Division (VD): 0.01 °C
Patrones de trabajo [u(Ki) = 0.025 °C]

Termometro auxiliar
de mercurio en vidrio marca
TL-18, ruso

IM: (8 +38)°C VD:0.1°C
error maximo permisible 0.20 °C

Termostato de agua

con regulacion térmica,
agitacion mecanica

y sistema de enfriamiento

Intervalo de regulacion: (2 + 40)°C
Gradiente vertical: + 0.004 °C/m
Gradiente horizontal: + 0.09 °C/m
Estabilidad: + 0.02 °C

Ascenso: 0.02 °C/min

En la siguiente tabla se muestran las principales
caracteristicas y otros datos. de interés de la
poblacién de termometros Beckmann pertenecientes
a diferentes instituciones del pais, calibrados en el
Laboratoric de Temperatura del INIMET en el
periodo 1991-1995:

Tabla 2. Termémetros diferenciales Beckman
calibrados en el Laboraterio
de Temperatura del INIMET
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Marca Fabricante | Cantidad
TL-1 Rusta 8
GOLDBRAND {GB) | No reportado 6
BER-MAN No repecrtado 1
LABOR Hungria 1
No reportada No reportado 2




[

24.. La incertidumbre en la determinacién experimentai
de Sta

Aplicando la ley de propagacién de incertidumbre
para magnitudes de entrada no correlacionadas y
despreciando los términos de orden superior en el
desarrollo por Series de Taylor [8], se determina la
incertidumbre estandar combinada de Sta,, Us(Sta,),
mediante la siguiente ecuacion:

N 0.5
Uo(Stac) = {;Cf '9("1)2J Tac

donde

(3)

¢; = 0 Sta./ 8 x;: coeficiente de sensibilidad.

u(x): incertidumbre estandar de la magnitud de
entrada x;, evaluada como de tipe A, B o
combinada. .

Para determinar los valores de la incertidumbre
estandar de las magnitudes de entrada u(x), se

realiza el siguiente analisis:
]

Termémetros patrones:

- de tipo B, asociada a la trazabilidad de las
mediciones de temperatura de los termometros
patrones [uge(ir)].

Termémetros diferenciales:

- de tipo A, asociada a la desviacion estandar
experimentai del valor medio de S20,
correspondiente a cada termémetro diferencial

[u A(S—Zb)](vea epigrafe 4 del actual trabajo).

- de tipo B, asociada:

(1) al gradiente horizontal en la zona de trabajo del
termostato de agua, su valor experimental se
estima segun la siguiente ecuacion:

12 (ge) (4)

Ug1(8y) =

donde (2 /8 I): gradiente horizontal en el termostato
°C/mm (ver Tabla 1).

Aly: distancia horizontal maxima entre los bulbos de
los termometros patrén y calibrado, mm
Su valor experimental es Al = 228 mm .

76

(2} al gradiente vertical en la zona de trabajo del
termostato de agua. E! valor experimental de la
incertidumbre estandar es:

ﬂ.}

ol

Ug2(0) = &
gl

(gc) (5)

donde

(evely). gradiente vertical en el termostato, °C/mm
{ver Tabla 1).

Aly: distancia vertical maxima entre los bulbos de los
termometros patron y calibrado, mm . Su valor
experimental es Al, = 130 mm .

(3) a los errores de redondeo durante ef procesa-
miento de los resultados de las observaciones:
su valor limite se estima segun la siguiente
ecuacion:

0.5-CF

/3

Ugs(0;) = (gc) (6)

donde CF = 0.001: valor de la tltima cifra significativa -
reportada.

(4) al error de paralaje durante las mediciones de
las indicaciones.

05-A

Ups(6)) = "? (gc) (7)

donde A = 0.001: valor de la apreciacién de las
lecturas del termdmetro.

Termometros auxiliares:

Aplicando la Ley de propagacion de incertidumbres a
la ecuacién (2), se obtiene:

8

UKy = o2 w3 + 2w, )

donde

¢ =K} 18x;: coeficiente de sensibilidad.

up(tf;): incertidumbre por trazabilidad de las
mediciones del termometro auxiliar, °C.

Se utilizé el valor y = 0.000 16 °C™ con Ug(y) = 1.7 x
10° °C™, correspondiente a una distribucion simétrica
rectangular, para el vidrio normalizado 16" [1].



-

2.5. Reporte de los valores limites de la incertidumbre
estandar combinada '

En la Tabla 3 se muestran los valores limites de la
incertidumbre estandar u(x), reportadas por el
Laboratorio de Temperatura segin las diferentes
fuentes de incertidumbre definidas anteriormente.

Tabla 3. Valores limites de las incertidumbres
estandar correspondientes a las
magnitudes de entrada x;, definidas
por el Laboratorio de Temperatura

En la Tabla 4 se muestran los coeficientes de
sensibilidad limites c(x)m, calculados  para las
condiciones maximas de los términos definidos en la
expresion (3). '

Tabla 4. Coeficientes de sensibilidad fimites c(x)jim-

del INIMET

j u(x;) upg), » < | Unidades
1| usotr) 0.025 °C

2 |fua(S20)] | 0.0011 °Clgc
3 | ui(6) 0.020 gc

4 us2(67) 0.005 gc

5 Upa(9) 0.0003 gc

6 Up4{6h) 0.0003 gc

7 Ugs(9:) 0.000 3 gc

8 |up(tcy 0.1 _ °C

9 |ue(y) 0000017 | ¢c)

j Xi femyl Unidades
1,2 tri 0.196 2 {go)” .
3,4 8 1.196 9 °Cigcy

K; 1197 8 -

5 ¥ -4.4 °C

e -0.000 16 ey’

Como resultado del analisis anterior, se reporta
U(S20)m = 0.025 8 °Cl/gc como valor limite de la
incertidumbre estandar combinada de S20. El valor
nominal es S20 = 1.000 0 °C/gc, aceptado
internacionalmente como referencia [1, 2, 3, 4, 5].

3. RESULTADOS DE LAS MEDICIONES

Los resultados de las mediciones durante la
calibracién de los termémetros Beckmann en el
intervalo basico y otros resultados de interés para su
control, se muestran en la siguiente tabla:

Tabla 5. Resultados de las mediciones de los termdmetros Beckmann en el intervalo basico.

m | | Marca no. t, °C try, °C tr., °C' | B0x10°,gc Oy gc
1| TL-1 26 | 252 20.000 | 25.010 10 5.008
2 TL-1 © 157 14 5.016
3 TL-1 185 | 262 19.972 | 24.980 © 34 . 5.054
4| . TLA 327 -2 5.012
2 5 TL-1 180 10 5.029
6 TL-1 263 17 5.026
7 TL-1 177 18 5.040
8 GB 1 23.6 19.984 | 24.999 - 41 5.887
9 GB 2 25972 -38 5.857
5 | 10 GB 3 -39 5.878
11 GB 4 -34 5.802
12 GB 5 - 54 5.799
13 N.R 6 -11 4978
14 N.R 1603 | 228 19.981 | 24.979 -7 4.995
4 | 15 N.R 30 25.988 9 6.016
15| LABOR sin -15 4.950
5 | 17 TL-1 948 | 25.5 10.954 | 24.977 - 14 5010
18 TL-1 177 | 26.4 20.013 | 25.029 -14 5.020
s | 18 BERMAN | 86207 26.024 20 5.956
20 GB 3 41 5.058
21 GB 5 - 87 5.924
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4. PROCESAMIENTO DE LOS RESULTADOS
DE LAS MEDICIONES -

‘Una vez excluidos los valores que incumplen las
exigencias establecidas en [6] y considerando la no
linealidad del modelo matematico propuesto [8], se
determind el valor S20. segun la siguiente expresion:

(s20.) :‘_.i(szoc ), °% . )
i=1

El valor experimental de la incertidumbre estandar

combinada del valor del grado, ul(S20;), se
determina segin la siguiente expresion:

ryy 2 0.5
U (S20.) = ua(S20c ) +up(S20,), (10)

donde u,(S20c), : desviacion estandar experimental
de la media, °Clgc

ua(S20.); mcertldumbre estandar tipo B de S20, se
calcula'segun la expresion:

A

Ua(S20c) = ZC -ud(x)°C (11)

c/
/ac

Los coefuuentes de sensibilidad ¢; se evalian para
los valores medios de las magnitudes directamente
medidas x; [8].

Los términos establecidos en la expresién (11) se
definen en el epigrafe 2.4 del presente trabajo.

Los resultados del procesamiento de las medi-
ciones de las magnitudes de entrada x;, se muestran
en la siguiente Tabla:

Tabla 6. Resultados def procesamiento de las
magnitudes de entrada para ta = 20 °C.

m I $20., “Cigc $20., °Cige

1 1 1.0022 0.0073
2 1.001 4 0.0073

4 1.000 4 0.0072

2 5 0.997 5 0.0072
6 1.001 4 0.0073

7 0.998 3 0.0073

3 8 1.0103 0.0062
13 1.0056 0.0073

14 0.988 9 0.0073

4 15 1.007 2 0.0061
16 1.007 2 0.0073

5 17 1.0006 0.0072
6 18 09976 0.0072
19 1.0137 0.0062

5. ANA\LISIS ESTADISTICO DE LOS RESULTADOS
DE LAS MEDICIONES

Los resultados del Analisis de Varianza donde’

- influye un solo factor: el fabricante del termémetro,

demostraron el rechazo, con « 5 %, de las
hipétesis sobre Varianzas homogeneas aplicando el
criterio de Bartlett [(y)cac = 37.2 > x w=13 = 247y
sobre Medias homogéneas aplicando el método de
Welk [Fcak: =2926> F(v1 =1, v2=119) = 26}

6. DISCUSION DE LOS RESULTADOS

La no homogeneidad de Varianza y Medias, a
pesar de que el proceso se mantuvo bajo control
metrologico. motivd el procesamiento de grupos de
precision no homogéneas con ponderaciones
calculadas,; los resultados son los siguientes:

520, = 1.003 0 “C/gc con u,(S20,) = 0.001 8 °C/ge.
El valor experimental reportado de la incertidumbre

estandar combinada u.(S20;) es menor que el valor

limite referido en el epigrafe 2.5 del presente frabajo.

7. CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

1. El modelo matematico establecido para determinér el
valor del grado Sta es independienteg del fabricante.

2.El Andlisis de Varianza aplicado a los resultados
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experimentales para los intervalos de calibracion
aceptados demuestran la no homogeneidad de
varianzas y medias a pesar de que el proceso se
mantuvo bajo control metrolégico, por lo tanto, se
recomienza considerar a los temdmetros
diferenciales Becjmann como  instrumentos
comunes y no definir en el Esquema de Jerarquia
el nivel de patrones por la diversidad de marcas
presentes en la economia cubana.

3. El valor experimental de la incertidumbre estandar
combinada u,(S20,) = 0.001 8 °C/gc, obtenida en
el Laboratorioc de Temperatura del INIMET, se
encuentra dentro de! rango reportade por las
principales instituciones metrolégicas del mundo
[1, 2, 3, 4, 5 9] y menor que el valor limite
reportado en el epigrafe 2.5 del presente trabajo.

4. En el Esquema de Jerarquia se reporta U, = +£ 0.003
6 °Clgc como limite para la temperatura de referen-
cia tsa = 20 °C, considerando K, = 2 (p ~ 95 %), que
es lo usual en termometria.



5.Se recomienda continuar incorporando los precisar aun mas el valor histérico de la

resuitados de las futuras determinaciones del valor incertidumbre de! factor de correccidn a reportar
del grado al presente analisis estadistico para en el Esquema de Jerarquia.
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