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1. INTRODUCCION

Internacionalmente es reconocido que la participacion en intercomparaciones
constituye una actividad fundamental para aportar evidencia sobre la
competencia de un laboratorio en actividades de calibracién o ensayo.

A nivel nacional, la Red Nacional de Metrologia, a través de su Unidad de
Coordinacion y Supervision, en conjunto con los Laboratorios Custodios de
Patrones Nacionales (LCPNs), ha organizado varias actividades de inter-
comparacion de indudable utilidad para los laboratorios de calibracion y ensayo
de la industria.

Para el presente afio, en el marco del Proyecto Recurrente de Metrologia Fisica,
se realiz6 una intercomparacién nacional en la calibracidén de patrones de pesas.

2. OBJETIVOS

La Red Nacional de Metrologia, a través de la Unidad de Coordinacion y
Supervision de la RNM en INN, en conjunto con el LCPN-Masa organizo el
presente ejercicio de intercomparacion con los siguientes objetivos:

e Evaluar grados de equivalencia y nivel de acuerdo de las
mediciones [1] de los participantes con el Laboratorio Custodio de
los Patrones Nacionales de Masa, LCPN-M.

e Facilitar a los laboratorios participantes la ejecucién de medidas de
“‘Aseguramiento de la calidad de los resultados” de acuerdo a la
seccion 5.9 de NCh-ISO 17025.0f2005 [2].

e Facilitar el cumplimiento de uno de los requisitos del Sistema
Nacional de Acreditacion del INN establecido en el Doc. DA-DO1
(ver en pagina Web INN)



3. ORGANIZACION

La coordinacion de la presente intercomparacion fue asumida por el Sr. Gerardo
Gonzalez de la Unidad de Coordinacion y Supervision de la RNM en INN. Los
datos de contacto son los siguientes:

Teléfono:  (2) 2445 8831

e-mail:

gerardo.gonzalez@inn.cl

El Coordinador realizé las siguientes funciones:

Difundio la actividad.
Coordiné la participacién todos los laboratorios acreditados o en etapa de
acreditacion que se inscribieron

Organiz6 y coordind6 con LCPN-Masa un Taller de Cierre de la
intercomparacion

Asigné a cada participante un Codigo (M-13-XX) con el cual se
identificaron e informaron sus resultados.

El envio de los objetos calibrados a cada participante de acuerdo al
programa fijado y comunicado convenientemente

Recopil6 los resultados de cada laboratorio, para su consolidacion
codificada en Excel y luego envio a CESMEC-LCPN-M para su analisis.

Informé a los laboratorios participantes sus respectivos resultados y los
del CESMEC-LCPN-M

Distribuird entre los participantes el informe de la intercomparacion
entregado por el CESMEC-LCPN-M (Informe B, borrador e Informe A,
final)

Proveyo las pesas que seran utilizadas en el marco de la comparacion.

Fue mandatorio para los participantes:

Respetar lo indicado en el presente protocolo.

Asumir econémicamente los dafios debidos a problemas de manipulacion
0 golpes, durante la permanencia del equipo en sus instalaciones y
traslados. La Unidad de Coordinacion se reservé el derecho de exigir la
restitucion del instrumento en calibracion, en el caso en que éste haya
sufrido dafios graves de acuerdo al punto anterior y que hayan sido
debidamente confirmados por el laboratorio piloto.

Informar diligentemente, dentro del programa que definié el Coordinador,
los resultados de sus mediciones.

Designar un representante, directamente involucrado con las actividades
técnicas del laboratorio, para el intercambio de informacion con el
Coordinador.

Enviar las pesas al siguiente participante de la comparacién segun se
indica en Anexo 1.



LCPN-Masa se encargo de:

e Definir un programa para la ronda de comparacion, con fechas, nombre
de los laboratorios participantes y un representante directamente
involucrado con las actividades técnicas del laboratorio.

¢ Realizar mediciones de las pesas y enviar al Coordinador los certificados
correspondientes

e Preparar un Informe A (borrador) y B (Final) con los resultados de la
comparacion consolidados por el Coordinador.

e Participacion del Jefe LCPN-Masa como Relator en el Taller de Cierre de
la intercomparacion.

En CESMEC-LCPN-Masa los contactos fueron:

Fernando Garcia

Francisco Garcia

Teléfono:  (2) 3502185

Fax: (2) 3502183

e-mail: fernando.garcia@cesmec.cl y fgarcia@cesmec.cl

El programa de la comparacion se entrega en Anexo 1



4. TIPO DE COMPARACION
La intercomparacién se realiz6 en pétalos”, es decir, el LCPN-M-CESMEC

realizd mediciones tres veces: al inicio, al medio de la ejecucion de la
intercomparacion y al final. En la figura 1 se presenta un ejemplo con 6

laboratorios.
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Figura 1 Representacion de una intercomparacion en “pétalos”.

La organizacion de la intercomparacion por pétalos queda definida en la Tabla
1.

El orden de los laboratorios participantes no es necesariamente el mismo en que
fueron ejecutadas las mediciones, para facilitar la confidencialidad de los
resultados.

Laboratorios en el primer pétalo | Laboratorios en el segundo pétalo
M-14-12 M-14-10
M-14-22 M-14-55
M-14-25 M-14-62
M-14-32 M-14-72
M-14-52 M-14-77
M-14-86

Tabla 1. Organizacion de la intercomparacion definida por “pétalos”.



5. OBJETO CALIBRADO

El objeto calibrado es una pesa patrén, cuyas caracteristicas de construccion
satisfacen los requisitos de OIML E2 y de la cual se entrega informacién en la
Tabla 2.

Valor Nominal Densidad Incertidumbre expandida de la densidad
[kg/m?] (k=2) [kg/m?]
10 kg 7950 140

Tabla 2. Caracteristicas de las pesas utilizadas

El valor de densidad fue evaluado de acuerdo al método F2 de OIML R 111-1
Edition 2004 (E) [3].

Esta pesa es propiedad de INN.




6. RECEPCION

Cuando la pesa fue recibida por cada laboratorio, procedieron a su revision
visual. Posterior a eso llenaron una copia del Formulario de Recepcion, Anexo
2,y lo enviaron al Sr. Gerardo Gonzélez, gerardo.gonzalez@inn.cl

7. MEDICIONES

Los laboratorios debieron determinar la masa convencional de la pesa de
acuerdo a lo recomendado en OIML R 111-1 Edition 2004 (E) [3]. Los
laboratorios no ajustaron la pesa, solamente se limitaron a calibrarla.

Ademas, en el marco de la instruccion anterior, se debia tener presente:

e Las mediciones debian ser ejecutadas después de respetar los tiempos
de ambientacion especificados en OIML R 111-1 Edition 2004 (E) [3], de
acuerdo al nivel de exactitud que pretendian alcanzar en las mediciones.

e Antes de las mediciones, las particulas de polvo debian ser removidas
con un pincel suave.

e La pesa no debia ser lavadas.

e La pesa debia ser manipulada con pinzas o guantes apropiados.

8. ENTREGA DE LOS RESULTADOS DE LA CALIBRACION

Cada laboratorio participante informé los valores de masa convencional de la
pesa en un certificado de calibracion que satisfacia los requisitos de NCh-1ISO
17025.0f2005 [2]. Este certificado de calibracion fue enviado en 10 dias corridos
a contar de la recepcibn de las pesas por e-mail al Coordinador,
gerardo.gonzalez@inn.cl.

Las enmiendas no fueron permitidas. Los certificados de calibracién contenian
el cbdigo del laboratorio asignado por el coordinador y no entregaban
informacion que permitia identificar a su emisor.

Ademas, cada laboratorio participante adjunté al certificado de calibracién una
tabla de presupuesto de incertidumbre de acuerdo a lo especificado en el punto
“C.6” [3].

El Jefe del LCPN-Masa envié al Coordinador el Informe B, borrador, y éste a su
vez, a los laboratorios participantes para que revisen sus resultados e informen
si hay algo mal trascrito u omitido involuntariamente.

El Coordinador enviara al Jefe del LCPN-Masa los comentarios, para las
correcciones del caso y emision del Informe A.


mailto:gerardo.gonzalez@inn.cl

9. EVALUACION DE LOS GRADOS DE EQUIVALENCIA Y ERROR
NORMALIZADO

Dentro del pétalo respectivo, los grados de equivalencia entre cada participante
y el laboratorio piloto, el LCPN-M, se expresan mediante el par de valores

(dip, U(dl-p)), donde

i+
dip =Xi— plzpf + Sderiva (1)

dip . Diferencia entre el resultado de la medicién del laboratorio

participante i y el promedio de las mediciones del laboratorio
piloto.

Di . Resultado de la medicién inicial del laboratorio piloto dentro del
pétalo.

Df . Resultado de la medicién final del laboratorio piloto dentro del
pétalo.

X; . Resultado de la medicion del laboratorio i.
S deriva Correccién para la deriva del valor de masa de la pesa. Se asume

lpi-pf]
que {Sgeriva) =0 ¥ U(Sgeriva) =2—\/§f y que es una

determinacién independiente.

Luego, la incertidumbre estandar de dl-p esta dada por:

9dy\* 6di22 ai ,
(a—xl) u?(x;) + a7, u?(p;) + u (P )
dd;, ady, ad; ad
d.) =
u(dp) +2 ap o9, —Lu(p;,py) +2 apl 7, —Lu(p;, x,)
dd;, d,,
\ +2 ap a u(pf:x)+u(5derlva)

u(dip) = \/uz(xi) + ZuZ(Pi) + Zuz (Pf) - Euz (xpatrén) + ( 12\/§ )

u(p;) : Incertidumbre estandar de la medicion inicial del laboratorio
piloto.
u(pf) : Incertidumbre estandar de la medicion final del laboratorio

piloto.



u(xpaeren) - Incertidumbre estandar del patron de referencia del laboratorio
piloto. En principio todos los resultados de los laboratorios
estan correlacionados con el laboratorio piloto, pues es el que
les daria trazabilidad a través de ese patron. En todo caso, su
contribucion es despreciable.

El nivel de acuerdo de las mediciones entre el laboratorio piloto y cada
participante se evalla mediante el criterio del error normalizado:

_ 4w
En =ty ©

Si 0 < |E,| <1, se concluye que existe acuerdo entre las mediciones.

Si 1< |E,|, se concluye que no existe acuerdo entre las mediciones y se
recomienda al laboratorio participante ejecutar una investigacion.



10. RESULTADOS

Los resultados de las mediciones de los laboratorios se presentan en la Tabla 3.

Las mediciones de los laboratorios participantes no estan necesariamente en el
mismo orden en que fueron ejecutadas.

. L Incertidumbre Expandida del
Laboratorio Valor I\Il(omlnal Desviacion de! vaI(I)r de valor de masa convencional
/kg masa convencional /mg (k=2) /mg
LCPN-M inicial 10 9,2 5
LCPN-M intermedia 10 8,5 5
LCPN-M final 10 7,2 5
M-14-10 10 -100 1600
M-14-12 10 0 140
M-14-22 10 7 13
M-14-25 10 10,6 50
M-14-32 10 23 51
M-14-52 10 39 222
M-14-55 10 0 500
M-14-62 10 0 500
M-14-72 10 30 160
M-14-77 10 20 39,5
M-14-86 10 10 161

Tabla 3. Resultados informados por cada laboratorio para la pesa patron de 1 kg.




Debido a las diferencias en los resultados de las mediciones de masa
convencional del LCPN-M durante la intercomparacion, se realizo el calculo de
los grados de equivalencia y errores normalizados separados por “pétalos”.

oo | dn/ma | uds)mg | 15
M-14-12 -8,3 140,0 0,030
M-14-22 -1,3 12,9 0,051
M-14-25 2,3 50,0 0,023
M-14-32 14,7 51,0 0,144
M-14-52 30,7 222,0 0,069

Tabla 5. Grados de equivalencia y errores normalizados para los laboratorios que componen el
primer “pétalo”.

e nite | dw/mg | u(dy) /mg B,
M-14-10 -108,3 1600,0 0,034
M-14-55 -8,3 500,0 0,008
M-14-62 83 500,0 0,008
M-14-72 21,7 160,0 0,068
M-14-77 11,7 39,5 0,148
M-14-86 1,7 161,0 0,005

Tabla 6. Grados de equivalencia y errores normalizados para los laboratorios que componen el
segundo “pétalo”.

Correccién informada por cada laboratorio

Correcciéon [mg]
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Se evalu6 también el grado de cumplimiento de los requisitos establecido a los
laboratorios participantes para entregar sus resultados. Los resultados se
presentan en la Tabla 7.

Informa
Entrega Informa e
. Informa valor caracteristicas
Laboratorios| Entrega | Presupuesto todas las .
. o de masa del patron
participantes|certificado de . lecturas i
) convencional . utilizado para
Incertidumbre obtenidas :
calibrar
M-14-10 Si Si Si No Si
M-14-12 Si Si Si Si Si
M-14-22 Si Si Si Si Si
M-14-25 Si Si Si Si Si
M-14-32 Si Si Si Si Si
M-14-52 Si Si Si Si Si
M-14-55 Si Si Si No No
M-14-62 Si Si Si No No
M-14-72 Si Si Si No Si
M-14-77 Si No Si No Si*
M-14-86 Si Si Si Si Si
Tabla 7. Resumen de cumplimiento de requisitos de entrega de informacion solicitada en el
Protocolo

¢LOS LABORATORIOS CUMPLEN CON ENTREGAR TODA LA
INFORMACION SOLICITADA?

No Cumplen
45%

Si Cumplen
55%




Por otra parte, de la informacion entregada por los laboratorios, fue posible
observar que existen diferencias entre las incertidumbre informadas y las que
corresponden a la clase que declaran en sus certificados de calibracion. Un
resumen de ello se presenta en la tabla 8.

Incertidumbre | Clase de | Incertidumbre que _g,Se |_nforma
. \ . o incertidumbre
Laboratorio ' expandida patron dgberlan informar menor, mayor o
informada /mg | utilizado |segun OIML R 111 /mg ig’ual?
M-14-10 1600 M2 1600 Igual
M-14-12 140 E2 /M1 500 Menor
M-14-22 13 E2 16 Menor
M-14-25 50 F1 50 Igual
M-14-32 51 F2 160 Menor
M-14-52 222 M1 500 Menor
M-14-55 500 NA N/A N/A
M-14-62 500 M1 500 Igual
M-14-72 160 F1 50 Mayor
M-14-77 39,5 F1 50 Menor
M-14-86 161 F2 160 Mayor

Tabla 8. Diferencias entre incertidumbres informadas e incertidumbres que deberian informas,
de acuerdo a OIML R 111.



11. COMENTARIOS

Todos los laboratorios participantes obtuvieron un error normalizado menor a 1,
logrando acuerdo entre sus mediciones y el LCPN-M.

De todos los laboratorios, un 45% no entreg6 toda la informacion solicitada en el
protocolo de intercomparacion, siendo ellos un condicionante para evaluar su
desempefio. De forma excepcional, en este trabajo no se consideré esta
indicacion, y se evalu6 a todos los laboratorios igualmente.

Existen diferencias entre la incertidumbre informada por cada laboratorio y las
que deberian informar de acuerdo a OIML R 111, considerando el tipo de pesa
patrén con la que realizaron la calibracion. Se recomienda a los participantes
revisar sus estimaciones de incertidumbre.
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