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1. OBJETIVO

Describir los lineamientos para realizar la calibracién de medidores de contenido de humedad en
granos usando un patron basado en el método gravimétrico por secado en horno.

2. ALCANCE

Esta guia aplica a los instrumentos de medicion de contenido de humedad (en base humeda o en base

seca) en muestras de granos enteros, cereales o semillas con un valor maximo de 15 % de contenido
en base humeda.

3. ABREVIATURAS, SIGLAS Y SIMBOLOS

Tabla 1. Abreviaturas, siglas y simbolos

Abreviatura, -
) . Significado
siglay simbolo
IBC Instrumento bajo calibracion
%H Contenido de humedad
m Masa
C Correccioén

Tabla 2: Subindices empleados.

Subindice Significado

s Seca

R Recipiente

h Humeda

P Patron

IBC Instrumento bajo calibracion
calib Calibracion

res Resolucion

rep Repetibilidad

exc Excentricidad

amb Interaccién con el ambiente
grad Gradiente de temperatura
tam Tamano de muestra

mas Tamano de masa de la muestra
sec Tiempo de secado
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4. DEFINICIONES

Para los propésitos de este documento se aplican las siguientes definiciones tomadas de la referencia
[1], ademas de otras especificas.

EXACTITUD DE MEDIDA. Proximidad entre un valor medido y un valor verdadero de un mensurando
(VIM 2.13) [1].

El concepto “exactitud de medida” no es una magnitud y no se expresa numeéricamente. Se dice que
una medicion es mas exacta cuanto mas pequefio es el error de medida.

ERROR DE MEDIDA. Diferencia entre un valor medido de una magnitud y un valor de referencia (VIM
2.16) [1].

INCERTIDUMBRE DE MEDIDA. Parametro no negativo que caracteriza la dispersién de los valores
atribuidos a un mensurando, a partir de la informacion que se utiliza (VIM 2.26) [1].

INTERVALO DE COBERTURA. Intervalo que contiene el conjunto de valores verdaderos de un
mensurando con una probabilidad determinada, basada en la informacion disponible (VIM 2.36) [1].

PROBABILIDAD DE COBERTURA. Probabilidad de que el conjunto de los valores verdaderos de un
mensurando esté contenido en un intervalo de cobertura especificado (VIM 2.37) [1].

CALIBRACION. Operacién que bajo condiciones especificadas establece, en una primera etapa, una
relacion entre los valores y sus incertidumbres de medida asociadas obtenidas a partir de los patrones
de medida, y las correspondientes indicaciones con sus incertidumbres asociadas y, en una segunda
etapa, utiliza esta informaciéon para establecer una relacion que permita obtener un resultado de
medida a partir de una indicacion (VIM 2.39) [1].

TRAZABILIDAD METROLOGICA. Propiedad de un resultado de medida por la cual el resultado puede
relacionarse con una referencia mediante una cadena ininterrumpida y documentada de calibraciones,
cada una de las cuales contribuye a la incertidumbre de medida (VIM 2.41) [1].

NOTA: La trazabilidad debe indicarse al sistema internacional de unidades y no a una institucion
particular como un instituto nacional de metrologia.

SENSOR. Elemento de un sistema de medicién directamente afectado por la acciéon del fendmeno,
cuerpo o sustancia portador de la magnitud a medir (VIM 3.8) [1].
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RESOLUCION DE UN DISPOSITIVO VISUALIZADOR. Minima diferencia entre indicaciones
visualizadas, que puede percibirse de forma significativa (VIM 4.15) [1].

NOTA: Para un dispositivo visualizador digital, corresponde al minimo cambio de la cifra menos
significativa.

INCERTIDUMBRE INSTRUMENTAL. Componente de la incertidumbre de medida que procede del
instrumento o sistema de medida utilizado (VIM 4.24) [1].

PATRON DE MEDICION. Realizacion de la definicion de una magnitud dada con un valor
determinado y una incertidumbre de medicion asociada, tomada como referencia (VIM 5.1) [1].

TERMOMETRO: Conjunto indicador mas sensor o termémetro digital. Instrumento de medicion
dedicado a mediciones de temperatura con una indicacion digital en unidades de temperatura: °C, °F,
K. Constituido por un indicador y un sensor.

MATERIAL HIGROSCOPICO: Material que tiene la capacidad de absorber y evaporar agua de
acuerdo a las condiciones ambientales donde se encuentre.

CONTENIDO DE HUMEDAD EN BASE HUMEDA®: Hace referencia a una medida porcentual de masa

de agua que contiene una muestra, respecto de su masa total. La expresion matematica para calcular

el contenido de humedad en base humeda se presenta en la ecuacion (1).

m,—m

S %100 (1)
mp

%Hpp =

Donde

my es la masa de la muestra humeda, y ms es la masa de la muestra seca (es decir, extrayendo el
agua libre que tenga en su estructura)

" El contenido de humedad de una muestra sélida en un conjunto de granos o semillas esta relacionado con la
cantidad (masa) de agua presente en el material, la masa es una propiedad extensiva, es decir que su valor
depende del “tamafio” de la muestra. Una propiedad extensiva se convierte en intensiva si se expresa por unidad
de masa Por lo tanto si la masa de agua se expresa por unidad de otra masa, la nueva propiedad (contenido de
humedad H) es independiente del “tamafio” del material. En base a esto se derivan dos formulaciones para
expresar el contenido de humedad. La primera de ellas hace referencia al contenido de humedad en base
humeda, la cual se representa con el simbolo Hp,. Un valor de Hprn = 50 % significa que la masa de agua es la
mitad de la masa total del material.
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CONTENIDO DE HUMEDAD EN BASE SECAZ: Hace referencia a una medida porcentual de la masa
de una muestra, respecto de su masa total, luego de haber sido sometida a un proceso de secado
(extraccion de agua). La expresion matematica para calcular este parametro se presenta en la
ecuacion (2).

mp — Mg

S

%Hpn =

En las secciones restantes de la presente guia el término “Contenido de Humedad” hara referencia al
contenido de humedad en base humeda de una muestra de grano o cereal, a menos que se especifique
lo contrario.

MASA HUMEDA: Hace referencia a la masa de una muestra sélida previa a ser sometida a un proceso
de extraccién de agua mediante un secado, en el contexto de contenido de humedad en granos la
masa humeda representa la medida de masa del sélido junto con la masa total de agua en su
estructura.

MASA SECA: Hace referencia a la masa de una muestra soélida luego de ser sometida a un proceso
de extraccién de agua mediante secado.

2 Esta propiedad fisica “compara” la masa de agua que contiene un material sélido respecto de su masa seca,
se representa con el simbolo Hps y es tipicamente menos empleado en el ambito cientifico e industrial que el
contenido de humedad en base humeda. Existen relaciones matematicas para realizar conversiones entre
valores de contenido de humedad en base humeda a contenido de humedad en base seca, y viceversa, dichas
relaciones se citan a continuacion:

Hon Hus Hbn, Mn, Ms
) . 100 X %H,,
o 100 + %H,,
100 x %H, m
Hbs # 1 _h X %th
100 — %H,, mg

A modo de ejemplo, a continuacion, se presenta el calculo a realizar si se desea convertir un valor de Hy, de 15%
a su valor equivalente en Hps.

%H, =M= 17.64 %
® 100-15
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5. GENERALIDADES

La calibracion de medidores de contenido de humedad en granos es importante en el ambito cientifico,
industrial y econémico debido a que la correcta determinacion de este parametro fisico es critica en el
establecimiento de tasas de degradacion de un grano al ser manipulado o almacenado, lo cual a su
vez influye directamente sobre el precio fijo de compra y venta en transacciones comerciales. En este
sentido, la medicién de contenido del contenido de humedad sirve como base para mantener un
intercambio econdmico sostenible entre un proveedor y un cliente, de aqui que estos instrumentos se
encuentren regulados por entidades metrolégicamente competentes, tales como los organismos
gestores de la metrologia legal.

Los granos son alimentos higroscopicos y en su estado fresco y humedo son susceptibles a
deteriorarse. Para mantener la calidad y propiedades de estos productos es necesario conocer y
controlar la cantidad de agua presente en estos.

La presente seccién describe los principales métodos para la determinacién del contenido de humedad
de una muestra sdlida, sus ventajas y desventajas, asi como sus principios de operacion.

5.1. Métodos de determinacion del contenido de humedad de una muestra

En general existen en el ambito cientifico e industrial dos métodos principales para determinar el
contenido de humedad de una muestra soélida, a saber: Métodos directos y métodos indirectos, en las
siguientes secciones se profundiza en estos tipos de medicion y sus generalidades.

5.1.1. Métodos directos

Corresponden a aquellos métodos capaces de determinar la cantidad de agua removiendo la humedad
de una muestra sélida, los ejemplos mas representativos son el secado en horno (también conocido
como el método gravimétrico), el método por titulacion de Karl-Fischer (el cual es un método quimico
basado en el consumo de agua en una reaccion quimica [2]), el método por destilacion, el método de
secado por radiacion microondas y el método de secado por radiacion infrarroja.

Algunas ventajas de los métodos directos de medicion de contenido de humedad son:

Se obtienen los mejores niveles de incertidumbre.

Mayor exactitud en las mediciones.

Permite calibrar multiples dispositivos de manera simultanea.

Se puede aplicar para multiples tipos de granos y semillas.

La reproducibilidad del método hace que pueda ser aplicado de manera generalizada en
laboratorios nacionales y acreditados.

AN NI NN
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Algunas desventajas de este tipo de métodos se listan a continuacién:

Costo elevado de implementacion.

Requiere personal especializado.

Las mediciones tienden a tomar periodos prolongados de tiempo.

Los métodos son de tipo destructivo.

En el secado por horno se puede llegar a evaporar material volatil en la muestra en adicion al
agua.

La Titulacién de Karl-Fischer se reserva unicamente para muestras que puedan ser disueltas
con el solvente del reactivo Karl-Fischer.

AN NI NI NN

<

5.1.2. Métodos indirectos

Son los encontrados en medidores que relacionan el contenido de humedad con el cambio en una
propiedad higrométrica que bien puede ser Optica, eléctrica, entre otras. En esta categoria se
encuentran principalmente los métodos eléctricos (capacitivos o resistivos), espectroscopicos y
aquellos basados en la humead relativa ambiental (mediante el uso de isotermas de sorcion).

Se recomienda que los medidores basados en métodos indirectos sean calibrados respecto de un
patrén de medicion directa. Asi mismo, estos instrumentos generalmente cuentan con una curva de
mediciéon para cada tipo de material, las cuales son generadas con patrones de medicion. En este
sentido es importante que los medidores se calibren segun el material que se desea medir, por ejemplo,
no seria correcto calibrar un medidor de humedad empleando una muestra de cacao si el instrumento
se emplea tipicamente para medir muestras de frijol.

Algunas ventajas de los métodos indirectos de medicién de contenido de humedad son:

AN

Algunos se encuentran disefados para trabajar con granos enteros, prescindiendo de la
actividad de molienda.

Los tiempos de medicion son cortos.

Versatilidad de uso.

Algunos se pueden emplear en ambientes corrosivos o contaminantes (espectroscopia IR).
Son de menor costo, relativo a los métodos directos.

ANENENEN

Algunas desventajas de este tipo de métodos son:

v' Las incertidumbres de medicién reportadas son mayores a las encontradas con métodos
directos.

v' Tienden a presentar un mayor numero de factores de influencia en su medicién (uniformidad
de la muestra, efectos de temperatura, densidad volumétrica, impurezas, composicién quimica,
orientacion del grano, etc).
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v En al caso de medidores que emplean espectroscopia IR sus mediciones no aplican para
materiales con valores elevados de reflectividad. No se pueden emplear con materiales como
grafito, carbon y polvos metalicos. Tienen poco poder de penetracién.

v" La determinacién de contenido de humedad por isotermas de sorcidon requiere condiciones
finamente controladas de temperatura y humedad relativa ambientales.

6. DESCRIPCION DE ACTIVIDADES
6.1. Método de calibracién

De manera general, en el ambito metroldgico se identifican dos métodos principales para realizar la
calibracién de instrumentos que determinan el contenido de humedad de una muestra de granos o
cereales, el primero de ellos se refiere a la calibracion por comparacion, en donde se comparan las
indicaciones de un medidor de contenido de humedad bajo calibracién (IBC), respecto de un valor de
contenido de humedad patrén (obtenido mediante algin método directo o indirecto), este método es
similar y analogo al empleado en otras areas de la metrologia como la Termometria.

El segundo método consiste en la calibracion empleando un Material de Referencia Certificado (MRC),
en este método el laboratorio cuenta con una muestra de un material cuyo contenido de humedad ha
sido determinado por un proveedor de MRCs.

La determinacién del método de calibracion apropiado para un equipo dependera en gran parte del
principio de funcionamiento del IBC (ver seccién 5.1). La presente guia concierne Unicamente al
método de calibracion por comparacion. El patron empleado para este proceso sera el método
gravimétrico (secado en horno de aire), lo anterior debido a que este método permite dar trazabilidad
al Sistema Internacional de Unidades a los instrumentos comunmente usados en el ambito industrial y
adicionalmente permite calibrar multiples equipos de manera simultanea. A continuacién, se detalla a
grandes rasgos las generalidades de este método.

Determinacion de contenido de humedad por secado en horno:

En la metrologia de humedad en granos, el método que quiza se emplea de manera mas generalizada
en laboratorios nacionales y acreditados es el de secado por horno, también conocido como método
gravimétrico por secado. En términos simples el proceso consiste en tomar una muestra con un
contenido de humedad desconocido (muestra humeda), someterla a un proceso de extraccién de agua
en un horno de conveccion (secado) y luego medir la masa resultante, posteriormente la aplicacion de
la ecuacion (1) arrojara un valor de contenido de humedad en cantidades porcentuales.

El método de secado en horno permite calibrar un medidor de contenido de humedad a través de la
comparacion de sus indicaciones respecto del valor patron dado por la ecuacion (1). Algunas
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caracteristicas propias de este proceso involucran el uso de balanzas analiticas para determinar
mensurandos de interés, tales como la masa de la muestra humeda, la masa de los recipientes que
contienen el material y la masa seca. Asi mismo, se requiere la implementacion de un sistema de
medicion y monitoreo de temperatura dentro del horno de secado, ya que uno de los principales
factores de influencia es la temperatura de secado del material.

Por otra parte, dependiendo del tipo de grano que se requiera someter al proceso de secado, se
requerira un macerador o molino mecanico con el propdsito de facilitar la extraccion de agua ya que
una mayor area superficial de la muestra estara expuesta al ambiente del horno, las siguientes
secciones presentan en detalle las consideraciones a tener en cuenta para implementar este proceso
como actividad de laboratorio.

6.2. Equipos y materiales

Para el tipo de calibraciones tratadas en la presente guia es necesario contar con el siguiente
equipamiento:

- Balanza analitica con resolucién de 1 mg o mejor.

- Recipientes de secado de distintos tamanos para depositar las muestras durante el proceso.

- Molino mecanico y/o macerador mecanico, dependiendo de la naturaleza de la muestra es
necesario macerar o moler.

- Horno de conveccion con uniformidades espaciales y temporales que no excedan =3 °C.

- Desecadores.

- Porta muestras.

- Termodmetros de contacto con sus respectivos indicadores. Se recomienda emplear sensores
con incertidumbres instrumentales de +0.7 °C o mejores.

- Computador.

- Termohigrometro para determinar condiciones ambientales. Se recomienda que estos
sensores presenten incertidumbres instrumentales de 0.3 °C y +2 %HR en Temperatura y
Humedad Relativa, respectivamente.

- Pinzas largas con aislantes para alta temperatura.

- Guantes de nitrilo.

- Cribas.

6.3. Condiciones ambientales
Las condiciones ambientales del laboratorio deben cumplir con las especificaciones de operacion
dadas en los manuales de los equipos empleados. En el momento de ejecucion de la calibracion, la

temperatura se debe encontrar en el intervalo entre 20 °C y 27 °C, mientras que la Humedad Relativa
debe estar entre 30 %HR y 70 %HR, durante cada prueba de medicién se recomienda que la
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temperatura y la humedad relativa ambiental se mantengan en los intervalos entre +2 °C y £10 %HR
respectivamente [3].

6.4. Operaciones Previas

Al momento de recibir el equipo en el Laboratorio éste debe mantenerse en condiciones controladas
de temperatura y humedad relativa, asi mismo se deben seguir las indicaciones pertinentes del manual
del fabricante.

Para la preparacion de la muestra de granos que servira para obtener los valores de contenido de
humedad tanto en el equipo patrén como en el equipo IBC se debe inicialmente asegurar su
almacenamiento en condiciones controladas de manera que al momento de realizar la medicion se
tengan al menos 2 kg de grano con contenido de humedad uniforme. A medida que una muestra de
grano o cereal es expuesta al ambiente ésta empezara a absorber o evaporar agua alterando su
contenido de humedad, por esta razén la muestra debe estar en un recipiente sellado de manera que
se minimice este proceso de absorcién. En el caso de las semillas, se recomienda unicamente realizar
una limpieza de la muestra antes de medirla, no se requiere realizar el proceso de molienda.

Es recomendable que el cliente especifique el (los) tipo(s) de grano(s) a los que tipicamente determina
el contenido de humedad con su instrumento, lo anterior para que el laboratorio pueda anticipar el tipo
de muestra a preparar para la medicion.

Una vez se tenga identificado el tipo de grano a medir, el laboratorio debe preparar la muestra
realizando un proceso de macerado o molienda, el tamafio indicado para cada grano debe ser
consultado por el laboratorio en normativas como la ISO 6540:2021, ISO 712:2009 o la ISO 2451:2017.

Los instrumentos que se deseen calibrar en contenido de humedad deben ser calibrados por lo menos
en tres puntos distintos para obtener una idea clara del comportamiento del equipo, estos puntos deben
escogerse dependiendo del uso intencionado y en virtud del valor de contenido de humedad al cual se
comercializa el grano, por ejemplo en el caso de un instrumento que se emplea mayoritariamente en
la medicién de contenido de humedad de granos de cacao, la calibracion deberia realizarse alrededor
de un valor de 7 % de contenido de humedad.

6.5. Proceso de calibraciéon

En el método de comparacién el mensurando es la correccion del instrumento bajo calibracién, la cual
esta representada en la ecuacion (3).

C= th_patrén - th_IBC (3)
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Donde

C representa la correccién a la indicacion.
Hon_patron €S la indicacién de contenido de humedad en base humeda del instrumento patron.
Hun i8¢ es la indicacion de contenido de humedad en base hiumeda del instrumento bajo calibracién.

La mayoria de los medidores de contenido de humedad digitales indican esta magnitud en la modalidad
de base humeda, en este sentido, el valor de contenido de humedad del patron debe expresarse en la
misma base de masa. En caso de que el laboratorio reciba un instrumento que arroje la indicacién de
contenido de humedad en base seca el mensurando sera analogo al presentado en la ecuacién (3),
cambiando Unicamente el miembro derecho de la ecuacion por contenido de humedad en base seca.

Habiendo realizado las operaciones previas se puede proceder con el proceso de calibracion, es
recomendable seguir los pasos detallados a continuacion:

1. De la muestra principal del grano extraer dos muestras (muestra A y muestra B).

2. Determinar el contenido de humedad de la muestra B empleando el Instrumento bajo
Calibracion.

3. Medir la masa de cinco recipientes vacios en donde se dispondran cinco muestras provenientes
de la muestra A (A4, Az, As, Ay, As).

4. Realizar la molienda o trituracién de las muestras

5. Medir la masa humeda de las muestras A+, Az, As, A4y As (aplicando previamente la tara de la
balanza). Este valor de masa de las muestras dependera del tipo de grano.

6. Introducir las muestras A+, A2, A3, A4y As al horno de conveccion a una temperatura de 103 °C
por una hora.? Las muestras deben colocarse en el horno abiertas (Su tapa debe colocarse al lado)
7. Al terminar el tiempo de secado, las muestras deben taparse y colocarse en un desecador.
Luego se dejan enfriar las muestras Ay, Ao, As, A4, As por 30 minutos en el desecador [4].

8. Medir la masa seca de las muestras As, Ay, As, Ay, As.

9. Evaluar el criterio de variacién de masa para detener el secado (condicién de masa constante).
Este criterio también depende del tipo de grano, de la incertidumbre esperada del IBC y de la
experiencia del Metrélogo [4], [5]. Para granos de arroz, frijol negro y frijol pinto, cuyo tamano de
masa sea de 5 g puede considerarse que el cambio en la masa seca (4ms) debe ser inferior a 7.5
mg (equivalente a un cambio en Hs, inferior a 0.75%) en dos mediciones consecutivas de 1 hora
[4], para informacién sobre otros tipos de granos se invita al lector a consultar el trabajo de Martines
y Lira [4]. En caso de que no se cumpla este criterio, se recomienda repetir los pasos 6 y 7 realizando
el secado por un tiempo de una hora.

3 Si bien este tiempo de secado puede ser suficiente para algunos granos, pueden encontrarse casos donde sea necesario
aumentar bien sea el tiempo o la temperatura de secado para poder extraer toda la humedad de la muestra [5]. Por
ejemplo, existen granos cuyo secado requiere realizarse a temperatura de 130 °C.
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10. Una vez obtenido un proceso de secado satisfactorio, se procede con el siguiente punto de
calibracién, acondicionando la muestra al siguiente valor de contenido humedad, ya sea mediante
un proceso de secado o humidificacién, segun corresponda.

La Figura 1 ilustra de manera esquematica el proceso de calibracion descrito anteriormente. Como se
puede observar, es una buena practica apartar una muestra adicional de grano al momento de medir
su masa humeda y dejarla expuesta al ambiente del laboratorio, de esta manera se puede tener una
idea de la cantidad de agua que absorbe o pierde la muestra original mientras su contraparte esta
siendo sujeta al proceso de secado. Asi mismo se puede extraer una muestra luego del proceso de
secado y, analogamente, exponerla al ambiente para analizar la absorcion de agua a medida que
transcurre el tiempo.

Es recomendable realizar el proceso descrito de calibracion en el menor tiempo posible para cada uno
de los puntos de medicién de manera que se puedan evitar pérdidas o ganancias de humedad durante
el tratamiento.

En el caso que se requiera medir una muestra de grano con contenido de humedad superior al 15 %
es recomendable realizar un proceso de pre-secado para facilitar su maceracion o molienda, este
proceso puede realizarse a temperaturas que no excedan los 80 °C por un periodo de una hora; si
luego del secado y posterior enfriamiento se cumple el criterio de la Figura 1, se puede proceder a
realizar la calibracion del instrumento, en caso contrario se procede a prolongar el tiempo de pre-
secado hasta que se tenga un contenido de humedad inferior al 15 %.

Medicién del
IBC

Medicién (mg)
Medicidn (m,)

Muestra testigo
para Cond. Amb.

Enfriamiento
(30 min)

Medicion (m

i 5)

Muestra testigo
para Cond. Amb.

No

Si

Concluye secado

Figura 1: Diagrama esquematico de la calibracion de un medidor de contenido de humedad por
comparacion.
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Al momento de realizar la calibracién se deben registrar el contenido de humedad en base humeda
determinado a partir del proceso de secado, la indicacion el instrumento bajo calibracién, las
condiciones ambientales, la fecha y hora de la medicion.

6.6. Evaluacion de laincertidumbre

La incertidumbre de medicion se estima de acuerdo con el documento JCGM 100:2008 [6] aplicada al
modelo de medicion presentado en la ecuacion (3).

En un ejercicio tipico de calibracion de medidores de contenido de humedad se consideraran dos
procesos de evaluacion de incertidumbre: Uno para el sistema patron y otro para la Correccion a la
indicacion.

v' Evaluacién de incertidumbre del Sistema patrén:
Los factores de influencia en la evaluacién de la incertidumbre del valor patrén de contenido de

humedad provendran de las mediciones de masa realizadas con una balanza analitica. La
determinacion del valor patron se debe realizar de acuerdo a la ecuacion (4).

my,—-m',—m
%Hpp = — (m,s #) 5 100 (4)
h

Donde

m’, es la masa corregida del material sin secar,
m’s es la masa seca corregida del material, y
m’r es la masa corregida del recipiente.

v Evaluacién de incertidumbre de la Correccion a la Indicacién:

Por su parte los factores de influencia presentes en la evaluaciéon de incertidumbre de la correccion a
la indicacion del instrumento bajo calibracidén provendran principalmente de su resolucion, la
repetibilidad de sus lecturas, la no homogeneidad de la muestra, la presencia de impurezas y la
temperatura del grano, en las siguientes secciones se explica como estimar cada una de estas fuentes
de incertidumbre.

6.6.1. Fuentes de incertidumbre

6.6.1.1. Sistema Patron

invg AR @ onac
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Para el sistema patron se consideran las siguientes fuentes de incertidumbre:
Fuentes de incertidumbre en la determinacion de m’s:

v Incertidumbre de calibracion de la balanza (6m’s.caib): Corresponde a la incertidumbre debida a
la calibracion de la balanza patron. Se toma del certificado de calibracion.

v Incertidumbre por resolucién de la balanza (6m’ss): Corresponde a la incertidumbre debida a
la resolucién de la balanza patrén. Se calcula como la resolucion de la balanza dividida en 2.

v Incertidumbre por excentricidad (6m’h.exc): Corresponde a la incertidumbre debida a la diferencia
de indicacion de la balanza patron por disposiciones de la carga en posiciones periféricas del
instrumento, puede obtenerse del certificado de calibracion.

v Incertidumbre por interaccién con el medio ambiente (6m’s.amp): Corresponde a la incertidumbre
debida al intercambio de masa (absorcién o evaporacion) de las muestras con el ambiente
durante la medicién de mp.

Fuentes de incertidumbre en la determinacién de m’g:

v' Incertidumbre de calibracion de la balanza (6m’r.caib): *Igual a la incertidumbre determinada
para m’.

v'Incertidumbre por resolucion de la balanza (dm’r.s): “lgual a la incertidumbre determinada para
m’.

v' Incertidumbre por excentricidad (dm’rexc): “Igual a la incertidumbre determinada para m’,.

Fuentes de incertidumbre en la determinacién de m’s:

v Incertidumbre de calibracion de la balanza (dm’scais): “Igual a la incertidumbre determinada
para mh.

v"Incertidumbre por resolucién de la balanza (dm’s r.s): “lgual a la incertidumbre determinada para
m’p.

v Incertidumbre por excentricidad (dm’sexc): *Igual a la incertidumbre determinada para m’.

4 Esta fuente de incertidumbre solo sera igual a la determinada para m’ si se emplea la misma balanza que se us6 para medir
m’, en caso de que se emplee una balanza diferente, se deberan estimar estas fuentes de incertidumbre con el certificado
correspondiente a la balanza usada.
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v" Incertidumbre por gradientes de temperatura dentro de horno (Odm’sqmsq): Corresponde a la
incertidumbre de medida debida a los gradientes de temperatura presentes en el horno de
secado, los cuales pueden ser monitoreados empleando sensores de temperatura tales como
termopares o termistores calibrados, se puede estimar como la diferencia de masa entre los
recipientes que tienen asociados un gradiente de temperatura.

v Incertidumbre por el tamafo de particula de la muestra (dm’sim): Corresponde a la
incertidumbre debida a las diferencias en los tamafios del grano luego de que la muestra ha
sido sometida al proceso de macerado o molienda, lo anterior dado que la distribucién de la
muestra en el recipiente puede ser diferente dependiendo de estos tamafos, asi como la
superficie de grano expuesta al medio de secado. Se puede evaluar como la maxima diferencia
de masa seca medida luego de moler y tamizar la muestra para obtener 4 distintos tamafios
(mas de 1.68 mm, entre 1y 1.68 mm, entre 0.5y 1 mm e inferior a 0.5 mm).

v Incertidumbre por el tamafio de masa de la muestra (6m’s mas): Corresponde a la incertidumbre
debida a la diferencia de masas de muestra dispuestas en los distintos recipientes que se hayan
empleado para el proceso de secado, es decir, en algunos recipientes la muestra presentara
una distribucién de varias capas de grano dispuestas una sobre otra, mientras que en otros se
pueden tener una distribucion diferente permitiendo que la transferencia de calor al ambiente
del horno sea mayor. Esta fuente de incertidumbre depende mucho del tipo de grano y su
determinacion en un ejercicio de calibracion puede llegar a tomar un tiempo prolongado, en ese
sentido se puede emplear la aproximacion citada en la ecuacion (5) asumiendo que la masa
humeda es aproximadamente igual en dos recipientes distintos.

~
=

S)

ms ms
AH = ( z 1)

(msz - msl>
mh, mhy

mhy

Donde

msy es la masa seca en el recipiente 1.

ms; es la masa seca en el recipiente 2.

mh; es la masa humeda en el recipiente 1.

mh: es la masa humeda en el recipiente 2.

Resolviendo para la diferencia de masas secas se obtiene el resultado de la ecuacién (6).
Ams = AH - mh, (6)

Donde Ams corresponde a la diferencia de masas secas, AH es el cambio en contenido de
humedad y mh+ es la masa humeda en el recipiente 1

De esta manera se puede estimar la incertidumbre por esta contribucion.

v"Incertidumbre por el tiempo de secado (6m’sec): Corresponde a la incertidumbre debida a las

diferencias de masas secas medidas en una muestra de grano cuando estas se miden con 1

M @OQonNAc
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hora de tiempo de secado de diferencia. Se puede evaluar midiendo la masa seca de la muestra
después de un primer secado, para luego someterla a un proceso adicional de secado por 1
hora y, finalmente, medir de nuevo la masa seca.

v Incertidumbre por la interaccion de la muestra seca con el medio ambiente (6m’s.ams):
Corresponde a la incertidumbre debida a la absorcién de humedad del ambiente por parte de
las muestras de grano que han sido secadas en el horno. La correccién por este efecto se
puede calcular de acuerdo a la ecuacion (7) teniendo en cuenta que la masa de agua que
absorbié la muestra del grano seco puede llegar a conocerse usando una muestra testigo como
la presentada en la Figura 1.

100 * mH20 + %Hlmh
%H, = 7
oy mp + Mpyz0 "

Una opcion adicional para estimar esta fuente de incertidumbre es disponiendo la muestra seca
en la balanza (con las ventanas ligeramente abiertas) y medir el cambio de masa por el tiempo
que el metrélogo considere que esta estuvo expuesta al ambiente. A la diferencia de masa
obtenida se le puede estimar la incertidumbre por esta correccion.

6.6.1.2. Correccion alalIndicacion del IBC
Para la correccion a la indicacion del IBC se consideran las siguientes fuentes de incertidumbre
Incertidumbre por resolucién del IBC

Corresponde a la incertidumbre debida a la resolucion del instrumento bajo calibracién. Se calcula
como la resolucién del equipo dividida en 2.

Incertidumbre por repetibilidad de las lecturas

Corresponde a la incertidumbre debida la variacién en las indicaciones del IBC. Se calcula a partir de
la desviacion estandar de un numero de repeticiones n.

Incertidumbre por falta de uniformidad de la muestra

Corresponde a la incertidumbre debida a la falta de uniformidad de las muestras respecto a su
contenido de humedad. Puede llegar a omitirse si la muestra utilizada es suficientemente uniforme.

Incertidumbre por presencia de impurezas
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Corresponde a la incertidumbre debida a la presencia de aditivos, impurezas o contaminantes en la
muestra producto de su manipulacién, macerado o molienda, puede omitirse si a la muestra utilizada
se le extraen las impurezas antes de su uso (granos marchitos, granos de otro producto, granos
parcialmente macerados, contaminantes macroscopicos, etc.).

Incertidumbre por temperatura del grano

Corresponde a la incertidumbre debida a la variacion en las indicaciones del IBC por diferencias en la
temperatura del grano que se esta midiendo. Puede estimarse como la maxima variacion en dichas
indicaciones al medir la muestra a una temperatura de referencia (tr) y a una temperatura que exceda
al menos 10 °C el valor de frr [7].

6.6.2. Incertidumbre expandida

La incertidumbre combinada de medicién para el sistema patron esta dada por la ecuacion (8).
u?H,, = (_ath)Z wm'y + (_ath)Z ulm'p + (_ath)Z utlm's+2- (—ath> (—ath>T(m’ m'y) (8)
bh amlh h amlR R amls S amlR amls R S
Donde las incertidumbres tipicas en la determinacion de m’, m’s y m’sg estan dadas por las ecuaciones
(9), (10) y (11).
uzm’h = u? (6m,h,calib) +u? (6m,h,res) + u2(6m,h,exc) + u? (Sm,h,amb) 9)

uzm’R = u? (5m,R,calib) + u? (6m,R,res) + uz(SmIR,exc) (10)

uzm’s = uz (6m,s,calib) + uz (6m,s,res) + uz ((Sm,s,exc) + uz ((Sm,s,grad) + uz (am’s,tam)
2 l 2 l 2 ! (1 1 )
+u (6m S,mas) +u (5m S'sec) +u (6m s,amb)

Los términos de las ecuaciones (9) a (11), asi como las fuentes de incertidumbre correspondientes al
IBC se describen en la Tabla 3.

Tabla 3: Presupuesto de incertidumbre de medicion.
Coeficiente
Simbolo Tipo ., Incertidumbre Factor de
cion .
sensibilidad

Fuente de : Distribu-

Incertidumbre

Incertidumbre en la determinacién de Masas
Incertidumbre de medicién para m’,
Calibracion de Incertidumbre estandar

la balanza O cai B N del certificado 2 1
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Fuente de . Distribu- . CoElElEE
: Simbolo Tipo . Incertidumbre Factor de
Incertidumbre cién o
sensibilidad
Resolucion de , s Resolucion dividida
la balanza OMm'hres B R entre 2 V3 1
Excentricidad
Excentricidad , reportada en
de la balanza Om nexc B R certificado dividida V3 1
entre 2
Maxima diferencia de
Interaccién con masa humeda medida
. M amb B R entre la muestra A,y V3 1
el ambiente .
la muestra testigo
(Figura 1)
Incertidumbre de medicién para m’gs
Calibracion de , Incertidumbre estandar
la balanza OM'R caii B N del certificado 2 1
Resolucion de , Resolucion dividida
la balanza MR res B R entre 2 V3 1
Excentricidad
Excentricidad , reportada en
de la balanza oM Rexc B R certificado dividida V3 1
entre 2
Incertidumbre de medicién para m’s
Calibracion de , Incertidumbre estandar
la balanza Om’s caiv B N del certificado 2 1
Resolucion de , Resolucion dividida
la balanza OM’s s B R entre 2 V3 1
Excentricidad
Excentricidad , reportada en
de la balanza Om’sexc B R certificado dividida V3 1
entre 2
Maxima diferencia de
Gradiente de masa sepa debido a
OM’s grad B R gradientes de \3 1
temperatura
temperatura en el
horno de secado.
Tamarfio de Maxima diferenc?ia de
. OM’s tam B R masa seca debido al V3 1
particula ~ ,
tamafo de particulas
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Fuente de . Distribu- . CoElElEE
: Simbolo Tipo . Incertidumbre Factor de
Incertidumbre cién -
sensibilidad
molidas.
;"’:::m de SM’s mas B R Ecuacion (6) V3 1
Maxima diferencia de
Tiempo de , masa seca debido a
secado OMm's sec B R tiempos distintos de V3 1
secado.
Maxima diferencia de
Interaccién con masa seca medida
. OM’s amb B R entre la muestra A,y V3 1
el ambiente .
la muestra testigo
(Figura 1)
Incertidumbre en la determinacion del Contenido de Humedad Patrén
rl\giis;ednetle (myy | O%Heme | B R Ecuacion (10) \3 71:2
Masa humeda .
de la muestra 8%Hoh,mh B R Ecuacion (9) V3 m(jn — ;Z T
(m'h) '
('\:’(')ar:’:g?j:?m,s) 5%Hnms | B R Ecuacién (11) \3 - ::S

Incertidumbre de la Correccién ala Indicaciéon del IBC

Resolucion del

Resolucion dividida

0, -
IBC 0%Hongores | B R entre 2 V3 1
- Desviacién estandar
Repetibilidad 0%Hph,iBC,rep A N de las indicaciones del \n -1
del IBC
IBC
Maxima diferencia en
No contenido de humedad
homogeneidad | 6%Hbn,isc,hom B R medido por \3 -1
de la muestra Inhomogeneidad en la
muestra
Maxima diferencia en
o ' contenido de humedad )
Impurezas 0%Hpncimp | B R medido en la muestra V3 1
sin limpiar.
Temperatura o Maxima diferencia en
del grano 0%Heniscrem | B R contenido de humedad V3 a
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B Coeficiente
Fuente de Simbolo ipo Distribu- e e Factor de

sensibilidad

Incertidumbre cion

medido a t mayor o
igual a 10 °C de tr.

*N: Distribuciéon normal
** R: Distribucion uniforme

La incertidumbre expandida puede estimarse segun la ecuacion (12).
U=k u.(%) (12)

Donde k es el factor de cobertura, el cual debe estimarse considerando los grados efectivos de libertad
de acuerdo al Anexo G del documento JCGM 100:2008 [6].

6.7. Presentacion de los resultados
El certificado o informe de calibracion debe cumplir con los requisitos indicados en ISO/IEC 17025. Los
resultados se deben presentar de manera exacta, clara, inequivoca y objetiva. Se debe incluir toda
informacion necesaria para la interpretacion de los resultados de medicién y una descripcion del
método utilizado [8].
El certificado o informe de calibracion adicionalmente debe contener:

e Descripcion del medidor de contenido de humedad
Describir el tipo de medidor calibrado, y, cuando sea pertinente, la aplicacién especifica hacia la cual
esta orientado el uso del equipo (ejemplo: Medicion de café liofilizado, Mediciéon de cacao deshidratado,
etc.)

e Descripcion del método de calibracién
Describir el método de calibracién, el tipo de horno, tiempo y temperaturas empleadas en los distintos

procesos de secado, al igual que el tipo de muestra con la cual se realizaron las mediciones. Asi mismo
se debe especificar la masa de las muestras empleadas.
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ANEXO 1. CALIBRACION DE UN MEDIDOR DE CONTENIDO DE HUMEDAD EN BASE HUMEDA
A11%

Se requiere hacer la calibracion de un medidor de contenido de humedad de tipo capacitivo (medicion
directa) con dispositivo indicador de tipo digital a un valor de 11% de contenido de humedad en base
humeda.

Para la determinacion del contenido de humedad de referencia se empled el método gravimétrico
realizando la medicién de %Hp» de una muestra de grano tipo maiz blanco. La informacién preliminar
del proceso de calibracidn se cita a continuacion:

v Tipo de grano: Maiz Blanco

v' Tiempo de secado: 3 horas

v' Temperatura de secado: 130 °C

v' Tipo de horno empleado en el secado: Horno de conveccion forzada.

Se realizaron nueve mediciones con el IBC obteniendo los siguientes resultados:

Tabla A 1: Registros de medicion.
%Hpn,
11.32
11.34
11.31
11.34
11.33
11.32
11.33
11.34
11.35
Promedio 11.33
Desviacion
estandar

OO |INO|OBWIN|F|D

0.01

El certificado de calibracién de la balanza patrén contiene la siguiente informacion:
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Tabla A 2: Datos del certificado de calibracion de la balanza patron.

Masa Correccion Factor de | Incertidumbre de
9 9 Cobertura medicion, g
500.000 0.012 2.0 0.001

Adicionalmente el certificado de calibracion cita que la balanza presenta un valor de no linealidad de
0.000231 g.

El contenido de humedad patrén se determina a través del promedio de 4 ciclos de medicion realizados
con 4 muestras (A+, A2, Az y As) con masa humeda nominal de 8 g cada una extraidas de una muestra
principal de 2 kg de grano. Los resultados obtenidos para las mediciones de masa humeda corregida
(m’s) se presentan en la Tabla A 3.

Tabla A 3: Resultados de medicion de masa humeda corregida en los 4 recipientes.

n m’y m’p2 m’p3 m’ng

1 8.095 8.016 7.989 8.070

2 7.977 7.953 8.035 8.040

3 7.995 8.056 7.965 8.057

4 8.095 8.078 7.977 7.968

5 8.036 8.040 8.091 7.994
Promedio 8.0396 8.0286 8.0114 8.0258
Desviacion std. 0.0549 0.0479 0.0518 0.0432

Los resultados obtenidos para las mediciones de masa seca corregida (m’s) mas la masa del recipiente
(m’r) se presentan en la Tabla A 4.

Tabla A 4: Resultados de medicion de masa humeda corregida en los 4 recipientes.

n m ’s1 m ’32 m ,s3 m ,s4

1 39.917 39.786 39.530 39.852

2 39.807 39.725 39.566 39.847

3 39.833 39.826 39.513 39.872

4 39.925 39.849 39.528 39.797

5 39.868 39.811 39.623 39.815
Promedio 39.87 39.7994 39.552 39.8366

Desviacion std. 0.0514 0.0475 0.0442 0.0301

La masa de los recipientes empleados fueron: 32.746 g para la muestra A;, 32.695 g para la muestra
Ao, 32.478 g para la muestra Az y 32.731 g para la muestra As.
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Los resultados obtenidos luego de aplicar la ecuacion (4) a las diferentes mediciones de m’s, mry m’,
se presentan en la Tabla A 5.

Tabla A 5: Contenido de humedad patrén determinado con 4 muestras separadas.

n %th,A1 %th,AZ %th,A3 %th,A4
1 11.4210 11.5357 11.7264 11.7514
2 11.4856 11.6003 11.7910 11.4856
3 11.3621 11.4768 11.6676 11.3621
4 11.3191 11.4338 11.6245 11.3191
5 11.3778 11.4925 11.6832 11.3778
Promedio 11.3931 11.5078 11.6986 11.4592
Desviacion std. 0.0633 0.0633 0.0633 0.1745

Los valores del IBC se toman del promedio de lecturas de la Tabla A 1. La correccién del IBC se calcula
a partir de la ecuacion (3):

C = %Hpnp — Y%oHpnisc = 11.5147 % — 11.33 % = 0.18 %

La incertidumbre por calibracion de la balanza patrén se toma del certificado de calibracion en la Tabla
A2

u(dm’s caiiv) = U(OM'R caii) = U(OM’s calin) = 0.001 g

La resolucién de la balanza patrén es 0.0002 g por tanto su aporte al calculo de la incertidumbre del
es de 0.0001 g de acuerdo con la Tabla 3

u(6m’h,res) = U(6m’R,res) = U(5m’s,res) = 0.0001 g
La incertidumbre por excentricidad de la balanza patrén reportada en el certificado de calibracién es

de 0.0008 g por lo que la contribucién a la incertidumbre del calculo de las masas es de 0.0004 g de
acuerdo con la Tabla 3.

U(6m’h,exc) = U(am’R,exc) = U(5m’s,exc) = 0.0004 g
La incertidumbre debida a la interaccién del medio ambiente con la muestra de masa m’» y m’s se
estimo6 en 0.0012 g param’ 'y 0.011 g para m’s, por lo que la contribucion a la incertidumbre del calculo

de las masas es de 0.0006 g y 0.0057 g respectivamente de acuerdo con la Tabla 3.

U(EM hamb) = 0.0006 g ; U(EM’s.ams) = 0.0057 g
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La incertidumbre debida a los gradientes de temperatura en el horno de secado se estimé en 0.0009
g por lo que la contribucion a la incertidumbre del calculo de masa seca es de 0.0005 g de acuerdo
con la Tabla 3.

U(5m ,s,grad) = 0 0005 g

La incertidumbre debida al tamafio de particula se estimd en 0.022 g por lo que la contribucién a la
incertidumbre del calculo de masa seca es de 0.0717 g de acuerdo con la Tabla 3.

U(Gm’s,tam) = 0011 g

La incertidumbre debida al tamafio de masa de la muestra se estim6é en 0.020 g por lo que la
contribucién a la incertidumbre del calculo de masa seca es de 0.070 g de acuerdo con la Tabla 3.

U(BM’smas) = 0.010 g

La incertidumbre debida al tiempo de secado de las muestras se estimé en 0.076 g por lo que la
contribucién a la incertidumbre del calculo de masa seca es de 0.008 g de acuerdo con la Tabla 3.

u(dm’ssec) = 0.008 g

La resolucién del IBC es 0.01 % por lo que la contribucién a la incertidumbre es de 0.005 % de acuerdo
con la Tabla 3

U(6%th,/sc,res) =0.005 %

La incertidumbre por repetibilidad del IBC se toma como la desviacién estandar de la Tabla A 1.
U((S%th,/Bc,rep) =0.01%

Las variaciones por falta de uniformidad de la muestra, presencia de impurezas y temperatura de grano
se estimaron de acuerdo a lo citado en el apartado 6.6.1.2. Se obtuvieron valores de 0.04 %, 0.05 % y
0.04 % respectivamente.

U(6%th,IBC,hom) =0.04 %

u(%Hbn,isc,imp) = 0.05 %

u(6%Hon,i8c,temp) = 0.04 %

La Tabla A 6 muestra las componentes de incertidumbre en la medicion de las masas m’s, m’r'y m.
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Tabla A 6: Ejemplo de presupuesto de incertidumbre de medicién para determinacion de las masas
m’s, mMrYy M.
Coeficiente

. . Incertidumbre Factor , de Contribucioén
incertidumbre estandar C
sensibilidad

Fuente de Incertidumbre

Estimacion de Incertidumbre para m’,

Calibracion de la

Coaes 0.001 g |200 |00005 |g |1 |- 0.0005 9
Resolucion —de la|y5001 |g [173 |5776-05 |g |1 |- 577E-05 | g
balanza
Excentricidad - de  la | 4504 g |473 |00002 |g |1 |- 0.0002 9
balanza
Interaccion —con el | 55508 | g | 173 |000035 |g |1 |- 0.00035 | g
ambiente

Estimacion de Incertidumbre para m’r

Calibracion de la

balanza 0.001 g 2.00 0.0005 g 1 - 0.0005 g
Resolucion de la 0.0001 g 173 577E-05 |G |1 - 5.77E-05 g
balanza
Excentricidad de |la 0.0004 g 173 0.0002 g 1 - 0.0002 g
balanza

Estimacién de Incertidumbre para m’s

Calibracion de la

Colos 0.001 g |200 |00005 |g |1 |- 0.0005 9
Resolucion —de la |60 |g [173 |5778:05 |g |1 |- 577E-05 |g
balanza

Excentricidad  de  la| (504 | g 173 |00002 |g |1 |- 0.0002 9
balanza

Gradiente 100005 |g |173 |00003 |g |1 |- 0.0003 9
temperatura

Tamafio de particula 0.011 g 1.73 0.006 g 1 - 0.006 g
Tamafio de masa 0.010 g 1.73 0.006 g 1 - 0.006 g
Tiempo de secado 0.008 g 1.73 0.0047 g 1 - 0.0047 g
Interaccion —con el | 55057 | g | 173 |00033 |g |1 |- 0.0033 9
ambiente

La incertidumbre combinada se obtiene a partir de las ecuaciones (9), (10) y (11) para m’», mry m’s
respectivamente.
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u(m’y) = 0.00065 g
u(m’r) = 0.00055 g
u(m’) =0.01032 g

La Tabla A 7 muestra las componentes de incertidumbre en la determinacién del contenido de
Humedad Patrén.

Tabla A 7: Ejemplo de presupuesto de incertidumbre de medicién para la determinacion del
contenido de humedad patroén.

Fuente de . Incertidumbre Coeficiente de . .,
. . Incertidumbre | Factor , - Contribucion
incertidumbre estandar sensibilidad

rI?termmamon de 0.0013 g | 197 6.54.E-04 |g |19.88 g 0.013 -

h

,I?ﬁtermlnamon de 0.0011 g |1.97 554E-04 |g |17.61 g 0.010 -
R

,I?ﬁtermlnamon de 0.0203 g |1.96 1.03.E-02 |g |-19.88 g -0.205 | -

La incertidumbre combinada se obtiene a partir de la ecuacion (8).
U(%th,P) =0.206 %

La Tabla A 8 muestra las componentes de incertidumbre en la determinacién de la correccion a la
indicacion del IBC.

Tabla A 8: Ejemplo de presupuesto de incertidumbre de medicién para la determinacion de la
correccion a la indicacion del IBC.

Fuente de Incertidumbre Ceereiens
. . Incertidumbre | Factor , de Contribucién
incertidumbre estandar Co
sensibilidad
Resolucion del IBC 0.005 % 1.73 0.003 % | -1 % -0.003 %
Repetibilidad del IBC 0.01 % |3 0.003 % | -1 % -0.003 %
Falta de uniformidad de | , % 1173 |0.023 % |-1 % | -0023 %
la muestra
Impurezas 0.05 % 1.73 0.029 % | -1 % -0.029 %
Temperatura del grano | 0.04 % [1.73 0.023 % |-1 % -0.023 %
Contenido de humedad |  0s |0, | 196 |0.206 % |1 % | 0.206 %

patrén
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La incertidumbre combinada se obtiene aplicando la ley de propagacion de incertidumbre a la ecuacion
(3), es decir que se debe determinar segun la ecuacion (13).

u?C = u?(6%Hpnp) + u?(6%Hpn 15¢) (13)
Realizando el calculo se obtiene la incertidumbre combinada.
u(C) =0.206 %
La incertidumbre expandida se obtiene a partir de la ecuacion (12).
U=1.96-0.206 % = 0.413 %
Los resultados se pueden presentar como ilustra la Tabla A 9.

Tabla A 9: Resultado de calibracion.

Contenido de Correccion. % K Incertidumbre de
Humedad, % » 70 medicion, %
11.51 0.18 2.0 0.42
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