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2. Antecedentes Generales:

El presente informe contiene los resultados del Segundo Ensayo de Aptitud, del afio 2020, en
concentrado de cobre, efectuada en virtud del Convenio de Cooperacién suscrito entre el Instituto
Nacional de Normalizacion (INN) y la Division Chuquicamata de Codelco Chile. El ensayo se realizd
durante los meses de Septiembre - Octubre del afio 2020.

Dentro de las actividades analiticas es importante mantener la excelencia, y muchos Laboratorios
desarrollan sistemas de aseguramiento de la calidad para los servicios entregados. Como medio de
control externo de la calidad se encuentra la participacién en los ensayos de Interlaboratorios y que
son requeridos por los organismos acreditadores.

Los ensayos de aptitud proporcionan una oportunidad de realizar comparaciones entre Laboratorios
Quimicos, para evaluar su desempefio con Laboratorios similares con la finalidad de detectar desvios
gue les permitan tomar acciones correctivas en sus procesos.

La informacién generada sera tratada confidencialmente, INN entregd a cada Laboratorio participante
un codigo, con el que hicieron llegar sus resultados. Para este ensayo se entregd una muestra de
concentrado de cobre.

En esta oportunidad los analisis se realizaron segin metodologia propias de cada laboratorio quimico.
Siendo condicién fundamental para la evaluacion estadistica el haber determinado la incertidumbre de
cada analito informado.

Se proporciona el valor asignado de los analitos solicitados que fueron metrolégicamente trazable a un
material de referencia certificado con una incertidumbre medida y fiable. Esta fue medida por la
metodologia validada del Laboratorio designado Codelco

Los resultados de mediciones individuales obtenidos por los Laboratorios participantes se comparan
con el valor asignado. Los ensayos solicitados fueron los siguientes:

Concentrado de Cobre: Cobre, Arsénico, Plata y Azufre.

3. Objetivos
El objetivo es determinar el desempefio de los Laboratorios participantes en el analisis de muestras de
concentrado de cobre ademas de ser capaces de determinar la incertidumbre de cada analito
informado

Dar a los laboratorios herramientas objetivas para que evalien y mejoren sus mediciones.
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4. Material de Ensayo

o Concentrado de Cobre: Es una muestra de concentrado de cobre preparado en el Laboratorio
Quimico de Codelco — Divisiébn Chuquicamata.

La muestra es identificada con clave y corresponden a concentrado de cobre de la planta de la
Divisiobn Chuquicamata.

Cada Laboratorio recibié las instrucciones para la mantencién de la muestra y realizacion de los
analisis requeridos, de acuerdo a carta conductora Anexo N°2 (Pagina N°36).
Test de Homogeneidad:

Resumen Homogeneidad entre frascos (ASTM)

Elemento w Dif. max Conclusion
Cu 0,0087 0,0025 Existe Homogeneidad
Fe 0,0160 0,0079 Existe Homogeneidad
Mo 0,0044 0,0016 Existe Homogeneidad
As 0,0016 0,0012 Existe Homogeneidad
Ag 0,4111 0,000 Existe Homogeneidad

Requerimiento: w > Dif max = Homogeneo

Resumen Homogeneidad dentro de frascos (Anova)

Elem. CM Factor CM Error F P-value
Cu 0,0000414 0,0000291 1,42 0,312
Fe 0,0000698 0,0000972 0,72 0,525
Mo 0,000001 0,0000213 0,05 0,955
As 0,0000063 0,0000026 2,48 0,164
Ag 0,00000 0,33300 0,000 1,000

Obs: Como el P-value en mayor a 0.05, se determina que no existe diferencia estadisticamente
significativa en la homogeneidad dentro del frasco, con un nivel de confianza del 95%




®

INSTITUTO NACIONAL 0 . CODELCO

Chuquicamata

i W

5. Andlisis Estadisticos

El tratamiento estadistico de los datos se realiz6 de acuerdo a la norma ISO/IEC17043:2010, y éste

consistié en:

5.1
5.2
5.3
5.4
5.5
5.6
5.6

Resultados informados (paginas N° 7, 8 y 9)

Gréficos por Laboratorio y basados en U exp. (Paginas N° 10, 11)

Deteccidn de valores andmalos (outliers) (paginas N° 12)

Evaluacién del desempefio por Laboratorio, Error Normalizado (En) (pag. N° 14 y 15)
Gréfico del desemperio por Laboratorio, por En (paginas N° 16 al 17)

Gréfico de metodologias y masas usadas (paginas 18 y 19)

Grafico de comparacién entre incertidumbre v/s Rango (paginas N° 20 al 23)

Se realiz6 el analisis de datos andémalos mediante el test de Dixon y Rango intercuartilico. Una vez
establecidos los datos an6malos, se procedié a realizar el analisis estadistico, sin ser excluidos los
valores anémalos. El desempefio de cada Laboratorio fue evaluado de acuerdo al error Normalizado

5.1

Resultados Informados

Participan 24 Laboratorios en el ensayo de aptitud. De estos, 14 informaron la incertidumbre

. Evaluacién del comportamiento de los participantes que reportaron la incertidumbre en sus

resultados
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Los resultados informados por los Laboratorios se presentan en las siguientes tablas:
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A) Resultados informados por los laboratorios segin metodologia indicada por el laboratorio

organizador.

Resultados no considerados (no informan incertidumbre)

Sin informacion

Cadigo Lab. Cu (%) U exp. As (%) U exp. Ag (g/T) U exp. S (%) U exp.

27.070 1,372 130.5 38,730

26,999 1,389 129.6 38,730
C-2003-01 27,0401 72 1.368 297 130.6 72 38.630 97

27,0056 1,383 132.0 38.230

27,0726 1.377 131.4 38,330

27,1026 1,377 131.3 38,330

27.150 - 131.5 -

27,203 - 133.0 -
C-2003-04 27,097 292 - _ 131.6 292 - )

27.150 - 133.0 -

27,097 - 131.6 -

27.097 - 131.2 -

27.003 - 121.2 -

27.003 - 123.2 -
C-2003-06 27.091 e - ) 122.0 277 - 3

27.091 - 121.2 -

27.003 - 122.0 -

27.091 - 122.0 -

27,101 1.331 133.6 37.650

27.003 1,332 132.3 37,730
C-2003-11 27.063 1.330 133.4 37,850

27.050 0.080 1.328 0.005 133.1 4.9 38,030 0.080

27.064 1.325 133.1 37,800

27.061 1.334 131.9 37,960

27,127 - - -

27,074 - - -
C-2003-25 27,170 0.039 - _ - ) _ :

27,125 - = -

27,127 - - -

27,154 = = =

27,093 1,305 = 36,978

27.159 1.321 - 37,012
C-2003-45 27.093 1.326 - 37,222

0,038 0,014 - 0,169

27.080 1.297 - 37,015

27.159 1.306 - 37,389

27.080 1,290 - 36,979

27,091 1,345 137.8 37,803

26,992 1,310 138.0 37,745
C-2003-50 27.091 2272 1,315 237 137.3 2272 37,805 322

26,992 1,330 136.3 37,776

26,992 1.305 136.0 37,754

26,992 1.325 138.2 raT

26.674 1,338 1371 38.174

26,644 1,344 136.8 3877
C-2003-80 26,725 1,342 137.4 38,246

2?2 ??? 2?2 2?7

26.698 1,352 137.7 38,185

26,664 1,360 137.3 38,302

26,703 1,355 138.1 38,159
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Caodigo Lab. Cu (%) U exp. As (%) U exp. Ag (g/T) | U exp. S (%) U exp.
9| 26.420 1.296 - -
26,420 1,299 - -
C-2003-81 26,420 292 1.298 229 - _ - §
26,418 1,304 - -
26,424 1,305 - -
26,422 1,305 - -
10] 27.049 1.375 131.0 =
27,072 1,394 129.9 -
C-2003-83 27.094 010 1.410 001 129.9 20 - )
27,070 1.372 130.6 =
27,082 1,400 129.8 -
27,093 1,376 1327 =
11| 27,357 1,367 = =
27,352 1,343 = =
C-2003-85 27,346 0.22 1,361 0.1 - _ - )
27,330 1,347 - -
27,321 1,346 - -
27,325 1,349 = =
12| 27,047 1,267 123,8
27,049 1,303 131,8
C-2003-89 27,033 0.09 1,324 0.005 129.,8 a
27,035 1,271 1310
27,062 1,292 13254
27,078 1,277 1297
13| 26,955 - B 3
26,937 - - -
C-2003-90 26,949 0,018 - - -
26,958 |((Desv. Est) = . -
26,909 = = =
26,939 - - -
14] 27,060 1.292 132.0 37.540
27,120 1,287 131.8 37,270
C-2003-95 27,110 279 1.288 299 1306 299 37.240 299
27.070 1.284 1306 37.550
27120 1.304 130 4 37,260
27,070 1,290 131.0 37,570
15 27,304 1,211 1293 37,600
27,378 1,242 1298 37,600
C-2003-97 27,392 0,560 1,244 D.044 130,2 27 37,600 1130
27,405 1,261 1304 37,700
27,462 1,268 131.4 37,800
27,474 1,270 131,7 37,800
15| 26,930 1,340 124,0 38,170
26,930 1,381 127.0 38,280
C-2003-99 26,960 1,396 126,0 38,450
0,15 0,011 6 0,01
26,940 1,352 1290 38,520
26,950 1,376 127.0 338,300
26,960 1,359 1220 38,640
17 27,080 1,320 1320 37771
27,122 1,334 1320 37,939
C-2003-100 27,208 0.27 1,363 0.071 1310 sg 37,989 053
25,971 1,361 131,0 38,186
265,999 1,325 1320 37,692
27,085 1,355 131,0 38,166
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Cadigo Lab. Cu (%) U exp. As (%) U exp. Ag (g/T) | Uexp. S (%) U exp.
18] 26,952 - 1314 -
26,986 = 1331 =
C-2003-110 27.010 19,17 desv. - 131.4 -
27.021 Est - - 1320 | 0685 - ;
27,241 - 131.2 .
27,392 - 131.8 -
19| 27,026 1,394 133,6 38,700
27,027 1,373 134,3 38,500
C-2003-120 27,074 1,384 1337 38,100
27,088 0.32 1,389 0.004 134,5 216 38,700
27,083 1,396 1341 38,100
27,050 1,387 1357 38,400
200 27,028 1,341 133,7 37,625
27,021 1,342 132,4 37,609
C-2003-121 27,045 1,345 1324 37,806
27,039 032 1,341 Q.004 132,5 =16 37,546 0.62
27,040 1,339 132,3 37,710
27,021 1,350 1327 37,570
21 27171 1.150 133.3 38,152
27,152 1,140 1342 38,112
C-2003-124 27,168 1.143 133.2 38174
0,102 0,050 2,2 0,470
27,145 1,149 1328 38,082
27,154 1.165 1327 38,161
27,171 1,144 1335 38,110
22| 27,135 1,235 126,4 -
27,142 1,232 127,1 -
C-2003-125 27,148 1,237 126,4 -
0,007 0,045 2,0 -
27,142 1,232 126,8 -
27,153 1,240 127,4 -
27,152 1,240 127,4 -
23| 27,027 - 127,2 -
27,060 - 1254 -
C-2003-150 27,042 - 123.8 -
27,042 0.023 - i 125,6 22 - i
27,027 - 1251 -
27,035 - 1255 -
24 27119 - 126,5 -
27,101 - 127,6 -
C-2003-151 27,118 - 126,7 -
27,144 010 _ ) 1251 ° - i
27,086 - 128,8 -
27,094 - 1297 -
25| 27,106 1,311 135.0 37,449
27,085 1,309 135.6 37,429
C-2003-152 27,095 T 1,325 . 136.5 e 37474 —
27,102 1,301 1351 37.469
27,109 1,323 136,2 37,223
27,077 1,291 135.8
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5.2 Gréficos por Laboratorio y basados en incertidumbre

Los siguientes graficos presentan los promedios de cada valor informado por Laboratorio y su

incertidumbre

5.2.1 Concentrado de Cu

Grafico N°5.2.1.-

Concentrado Cu - Cobre - Valor de incertidumbre por laboratorio
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Grafico N°5.2.1.b.-

Concentrado - Arsénico - Valor e incertidumbre por laboratorio
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Concentrado Cu - Plata - Valor e incertidumbre por laboratorio
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Grafico N°5.2.1.d.-

Concentrado Cu - Azufre - Valor e incertidumbre por laboratorio
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5.3 Deteccion de valores anémalos (outliers).

Las mediciones individuales fueron promediadas y a los resultados promedios se les aplico el test de
Dixon para la identificacion de outliers. Los valores anomalos estan marcados en color, junto a la

identificacion del Laboratorio.

En tabla 5.3.1 para la evaluacion de la muestra concentrad de cobre, se indican los promedios de
los resultados de los distintos laboratorios, ordenados en forma ascendente, en este estudio no se

detectaron valores andmalos segun el test de Dixon.

Tabla 5.3.1.- Metodologia indicada por el laboratorio organizador.

Concentrado de Cobre

Lab. Cu % |Uexp Lab. As % | U exp Lab. Ag g/t| Uexp Lab. S% |Uexp
C-2003-99 26,950 | 0,150 |C-2003-124 1,149 | 0,050 |C-2003-150 125,4 | 2,200 |C-2003-45 37,009 | 0,2
C-2003-121 | 27,032 | 0,320 |C-2003-125 1,236 | 0,045 |C-2003-99 126,0 | 6,000 |C-2003-121 |37,644| 0,6
C-2003-150 | 27,039 | 0,025 |C-2003-97 1,249 | 0,044 |C-2003-125 126,9 | 2,000 |C-2003-97 37,683 | 1,1
C-2003-89 27,051 [ 0,090 |C-2003-89 1,289 | 0,005 |C-2003-151 127,4 | 5,000 |C-2003-11 37,837| 0,1
C-2003-11 27,057 | 0,080 |C-2003-45 1,308 | 0,014 |C-2003-89 130,1 | 4,000 |C-2003-100 |37,957| 0,5
C-2003-120 | 27,058 | 0,320 |C-2003-11 1,330 | 0,005 |C-2003-97 130,5 | 2,740 |C-2003-124 | 38,132 | 0,5
C-2003-83 27,077 | 0,100 |C-2003-121 1,343 | 0,004 |C-2003-83 130,7 | 2,000 |C-2003-99 38,390 [ 0,0
C-2003-100 | 27,079 | 0,270 |C-2003-100 1,343 | 0,071 |C-2003-100 131,5 | 5,900
C-2003-151 | 27,110 | 0,100 |C-2003-85 1,352 | 0,100 |C-2003-121 132,7 | 5,160
C-2003-45 27,111 | 0,038 |C-2003-99 1,367 | 0,011 |C-2003-11 132,9 | 4,900
C-2003-25 27,130 | 0,039 |C-2003-120 1,387 | 0,004 |C-2003-124 133,3 | 2,200
C-2003-125 | 27,145 | 0,097 |C-2003-83 1,388 | 0,010 |C-2003-120 1343 | 5,2
C-2003-124 | 27,160 | 0,102
C-2003-85 27,339 | 0,220
C-2003-97 27,402 | 0,360

DATOS ELIMINADOS POR TEST DE DIXON
Test de Dixon
Qi cal 0,182 0,366 0,064 0,422
Qs Cal 0,141 0,003 0,117 0,200
N 15 12 12 7
QTabla 0,338 0,376 0,376 0,507

12
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5.4.- Determinacion del valor asignado:

Para el caso de este material de Concentrado de Cobre, los valores asignados se realizaron mediante
métodos validados y acreditados bajo la NCh ISO/IEC 17025:2017, que consisten basicamente en
una digestion via clasica, con &cidos oxidantes, posteriormente un acondicionamiento de las muestras
en un medio final de acido clorhidrico, luego las muestras son medidas por la técnica de
espectrofotometria de absorcidén atdbmica, con una calibracion externa de patrones de arsénico y plata.
En el caso del azufre la metodologia utilizada fue mediante un analizador elemental por combustion
LECO y en el caso del cobre se realizan por dos metodologias diferentes volumetria y electro
gravimetria.

Los patrones de calibracion certificados utilizados para las mediciones instrumentales son:

e Patron certificado NIST 3114 Copper (Cu) Standard Solution
e Patrén certificado NIST 3151  Plata (Ag) Standard Solution
e Patron certificado NIST 3134  Arsénico (As) Standard Solution

Las metodologias de andlisis quimico para asignar los valores de los analitos solicitados son
metrolégicamente trazable a Materiales de Referencia Certificados de concentrado de cobre con una
incertidumbre de medida, CCRMP Certificado CCU-1d y CCU-1e.

Para los andlisis quimicos se utilizaron equipos calibrados e insumos con trazabilidad comprobada
como balanza con precision de 0,01 mg Yy masas patrones calibrados por el laboratorio custodio de
los patrones nacionales de masa CESMEC, Material volumétrico clase A, los &acidos utilizados son
categoria ultrapur y agua ultra purificada grado I.

Los resultados de los valores asignados obtenidos por el Laboratorio Quimico Organizador y
correspondiente al mineral enviado es:

Tabla 5.4.1;

Valor
Nominal

% Cu 27,040 0,151

Elemento U exp.

% As 1,295 0,044

g/t Ag 131,0 3,9

% S 37,610 0,357

13
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5.5.- Evaluacién del desempefio por Laboratorio (Mediante Error Normalizado) y Graficas

(x— X
Eii = - }
—
Upap” + Upes,”
v
Donde:

x: Resultado del laboratorio participante
X: Valor asignado.
1.5 Incertidumbre expandida del resultado del participante

U,..¢: Incertidumbre expandida del valor asignado del laboratorio de referencia.

Interpretacién de los resultados segin 1ISO 13528:2015:
|E,| = 1,0 : Desempefio “satisfactorio” y no genera ninguna seial.
|E,| = 1,0 : Desempefio “insatisfactorio” y genera una senal de accion.
Adicionalmente se puede mostrar el siguiente criterio de E,,
0 =E, = 0,3, excelente, sin acciones correctivas
0,3 < E, =0,7, bueno, con posibilidad de mejorar
0,7 < E, =1, aceptable y requiere mejora

E, = 1, Requiere accion correctiva

14
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Tablaresumen de Error Normalizado (En):

Tabla 5.5.1:
Error Normalizado

Cu As Ag S
C-2003-11 0,1 0,8 0,3 0,6
C-2003-25 0,6 - - -
C-2003-45 0,5 0,3 - 1,3
C-2003-83 0,2 2,1 0,1 -
C-2003-85 1,1 0,5 - -
C-2003-89 0,1 0,1 0,2 -
C-2003-97 0,9 0,7 0,1 0,1
C-2003-99 0,4 1,6 0,7 2,2
C-2003-100 0,1 0,6 0,1 0,5
C-2003-120 0,1 2,1 0,5 -
C-2003-121 0,0 1,1 0,3 0,0
C-2003-124 0,7 2,2 0,5 0,9
C-2003-125 0,6 0,9 0,9 -
C-2003-150 0,0 - 1,2 -
C-2003-151 0,4 - 0,6 -
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5.5.2.- Gréficas del desempefio por Laboratorio.
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- Los siguientes graficos presentan los indicadores de rendimiento a través del Error

Normalizado, adicionandole sub divisiones para una mejor comprension.

Gréafico N°5.5.2.a.-

Grafica de Error Normalizado - Cobre
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Grafica de Error Normalizado - Plata
l.i
1,2 -
1,0 07<En=l;1
L ]
c 08
= . 0,3<En=07;07
0,6
* [ ] [ ]
ﬂ' 5 . D=En=0,3;0,3
02 .
. . .
0,0 80
%] = Ly ] el - e als 3
'n'{- ' d.?i‘g o ’n'{ " é\?’m -:::P:bi ﬁ:?‘rb 'b'r\'@ q).;‘ﬂ" ﬁf“‘?\ o> ’b{b
& A & 1 " 5 o fa & P
i U TR T U 5 G YT T
Laboratorios
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6. Informacion sobre metodologias y masas utilizadas en el analisis quimico.

6.1. Graficade valores individuales para Mineral.

Grafico N° 6.1.a.- Cobre

% DE METODOS UTILIZADOS EN EL ANALISIS DE % DE MASA UTILIZADAS EN EL ANALISIS DE
Corr COBRE

Sininf. 048

Grafico N° 6.1.b.-Arsénico

% DE METODOS UTILIZADOS EN EL ANALISIS DE % DE MASA UTII-IZA[?AS EN ELANALISIS DE
ARSENICO ARSENICO
_ 025¢
Sin Inf. 8%

1
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Grafico N° 6.1.c.-Plata

9% DE METODOS UTILIZADOS EN EL ANALISIS DE % DE MASA UTILIZADAS EN EL ANALISIS DE
PLATA PLATA

Sin Inf.
17%

Gréfico N° 6.1.d.- Azufre.

% DE METODOS UTILIZADOS EN EL ANALISIS % DE MASA UTILIZADOS EN EL ANALISIS DE
DE AZUFRE AZUFRE
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Se realizd6 una comparacion grafica entre la incertidumbre indicada por cada laboratorio y el
rango (valor maximo — valor minimo) determinado por los 6 datos obtenidos por cada
laboratorio, se espera que el rango de los resultados informados se encuentren dentro de la

incertidumbre declarada, Rango < U exp.

Concentrado cobre - Cu:

Error
Cu (%) Normalizado
Valor
determinado Yexp.  Rango En
C-2003-99 26,950 0,150 0,030 0,42
C-2003-121 27,032 0,320 0,024 0,02
C-2003-150 27,039 0,025 0,033 0,01
C-2003-89 27,051 0,090 0,045 0,06
C-2003-11 27,057 0,080 0,098 0,10
C-2003-120 27,058 0,320 0,062 0,05
C-2003-83 27077 0,100 0,045 0.20
Z-2003-100 27,079 0,270 0,235 0,13
C-2003-151 27110 0,100 0,087 0,39
C-2003-45 2711 0,038 0,079 0,45
C-2003-25 27,130 0,039 0,096 0,57
C-2003-125 27,145 0,097 0,018 0,59
C-2003-124 27,160 0,102 0,026 0,66
C-2003-85 27,339 0,220 0,036 1,12
C-2003-97 27,402 0,360 0,170 0,93
Concentrado Cu - Cobre - Valor de incertidumbre por laboratorio
27,
27,800 Azul: variacién U exp.
EﬂEEZ Rojo: Variacion por rango
S 27,500
& 27,400 )
-= 27
T T T I
R NS S
p)
2 :
26,700 = -
26,600
(] (] (] (] (] (o] (] (=] (] (] (] (] (] (] (]
= 2 2 2 2 2 2 2 2 2 2 2 2 2 £
2 5 g 8 E g 2 5B & B R B B 5
Laboratorios participantes

LS: 27,181
WN: 27,040

Ll 26,889
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Concentrado cobre - As:
Error
As (%) Normalizado
Valor Uexp. Rango En
C-2003-124 1,149 0,050 0,025 2,20
C-2003-125 1,236 0,045 0,008 0,94
C-2003-97 1,249 0,044 0,059 0,73
C-2003-89 1,289 0,005 0,057 0,14
C-2003-45 1,308 0,014 0,036 0,28
C-2003-11 1,330 0,005 0,009 0,79
C-2003-121 1,343 0,004 0,011 1,09
C-2003-100 1,343 0,071 0,043 0.57
C-2003-85 1,352 0,100 0,023 0,52
C-2003-99 1,367 0,011 0,056 1,59
C-2003-120 1,387 0,004 0,023 2,08
C-2003-83 1,368 0,010 0,038 2,06
Concentrado Cu - Arsénico - Valor de incertidumbre por laboratorio
1,500
1,450 Azul: variacion U exp.
1,400 Rojo: Variacidn por rango ; E %
1,350 = = [ ] * Ls: 1,338
S 1300 L___________ ---+---§~----!- ------------------ L WH: 1,285
E 1,250 I T LI 1,251
< 1200 T
T 1,150 $
1,100
1,050
1 1 [y} [} 1 1 1 1 1 [y} [} 1
= = = = B = = = = = = B
g ® B @ @ @ @ @ @ @ @ @
E H S i & e E 5 i e X ]

Laboratorios participantes
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Concentrado cobre - Ag:

Error
Ag lg') Normalizado
valor Uexp. Rango En
determinado

C-2003-150 125 4 2.2 34 1,2
C-2003-99 126.0 6.0 7.0 0.7
C-2003-125 1269 2.0 1.0 0.9
C-2003-151 127 4 5.0 4.6 0.6
C-2003-89 1301 4.0 3.0 0.2
C-2003-97 1305 27 24 0.1
C-2003-83 130,7 2.0 29 0.1
C-2003-100 131.5 5.9 1.0 0.1
C-2003-121 1327 b2 14 0.3
C-2003-11 132.9 49 1.7 0.3
C-2003-124 1333 2.2 1.5 0.5
C-2003-120 1343 b2 2.1 0.5

Concentrado Cu - Plata - Valor de incertidumbre por laboratorio
145,0
143,0 Azul: variacion U exp.
Eg; Rojo: Variacion por rango
137,0
135,0 T T T
1330 ?; LS: 1348
1310 +--————"F-—————— - i ————— E s==slbossdbosodbocodiocoaiios
_ %.E'_::: I I WM 131
g 1270 T T
= 125,0
= 123.0 L 127 1
= 121,0
1190
117,0
115,0
L] L] L] L] L] L] L] L] L] L] L] L]
= = = =) = = = =) = = = =)
= =] =] = = =] =] = = =] =] =
(FE) (8] (8 (F 8 (FE) (8] (8 (F 8 (FE) (8] (8 (F 8
Lo 0 [T=] ] -
B © K B ®© - @ B B B § ¥
Laboratorios participantes
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Concentrado cobre - S;

Error
S (%) Normalizado
valor Uexp. Rango En
determinado

C-2003-45 37,10 07 0,41 1,29
C-2003-121 37,64 0,62 0,26 0,05
C-2003-97 37,68 1.13 0.20 0,06
C-2003-11 37,84 0,08 0,38 0,62
C-2003-100 37,96 0,53 0,49 0,54
C-2003-124 38,13 047 0,09 0,88
C-2003-99 38,39 0,01 047 2,18

Concentrado Cu - Azufre - Valor de incertidumbre por laboratorio

38.30 Azul: variacion U exp.
39,00 Rojo: Variacion por rango
22 T
38,40 l +
38,10 T
R + + [ 1 = LS: 37,97
oo e mmmmm——————— " . _______ T ________________________________ WN: 37 61
£ 37,20 i + LL 37,25
= 36,50 % -
= 26,60 1
36,30
36,00
[ ] [ ] [ ] (] (] 1 [ ]
b=t = = = =t = b=t
= L= L= [ [ [ =
Al L s L sl L Al
] ] b = =] ] =
= = =

Laboratorios participantes
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8.- Resumen del Estudio

8.a.- Para el EA de Concentrado de cobre, la participacion de los Laboratorios se resume en:

Participacién /Cumplimiento:

Cantidad %
Total Laboratorios participantes 25 100
Total Laboratorios considerados 15 60
Total Laboratorios no considerados 10 40

Reporte por elementos de los Laboratorios considerados en la evaluaciéon

%
Elemento C
Participacion
Cu 100
As 80,0
Ag 80,0
S 46,7

8.b.- De la evaluacién estadistica (test de Dixén), no se detectan valores anémalos.

8.c.- Desempefio:

a. La evaluacion global del desempefio de los laboratorios por cada elemento,

después de realizar la identificacion de outlier, medidos a través del En se puede
observar en la siguientes tablas:

24



INSTITUTO NACIONAL

o0

i i b

Evaluacién de desempefio de participantes.

Error Normalizado

Cu As Ag S
C-2003-11 Satisfactorio Satisfactorio Satisfactorio Satisfactorio
C-2003-25 Satisfactorio - - -
C-2003-45 Satisfactorio Satisfactorio - Insatisfactorio
C-2003-83 Satisfactorio |Insatisfactorio| Satisfactorio -
C-2003-85 Insatisfactorio | Satisfactorio - -
C-2003-89 Satisfactorio Satisfactorio Satisfactorio -
C-2003-97 Satisfactorio Satisfactorio Satisfactorio Satisfactorio
C-2003-99 Satisfactorio |Insatisfactorio| Satisfactorio |Insatisfactorio
C-2003-100 Satisfactorio Satisfactorio Satisfactorio Satisfactorio
C-2003-120 Satisfactorio |Insatisfactorio| Satisfactorio -
C-2003-121 Satisfactorio |Insatisfactorio| Satisfactorio Satisfactorio
C-2003-124 Satisfactorio |Insatisfactorio| Satisfactorio Satisfactorio
C-2003-125 Satisfactorio Satisfactorio Satisfactorio -
C-2003-150 Satisfactorio - Insatisfactorio -
C-2003-151 Satisfactorio - Satisfactorio -
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Conclusiones

El presente informe de ensayo de aptitud, fue realizado con la participacion de 25 Laboratorios.
De estos solo 15 de los Laboratorios participantes cumplen con el protocolo de reportar
resultados con declaracion de incertidumbre, por lo cual los reportes de los 10 laboratorios
restantes no se consideran para la elaboracion de este informe.

La evaluacion de desempefio del presente Ensayo de Aptitud, se realiz6 mediante una
evaluacion estadistica del Error Normalizado, donde se compara los resultados de las pruebas
de aptitud entre los participantes y el laboratorio de referencia, en este tipo de evaluaciéon se
incluye la incertidumbre en el resultado de la medicién informada por los participantes.

Los resultados de la evaluacion de desempefio de cada Laboratorio participante se muestran
en el item 8. C (pag 25). Con estos resultados se puede evaluar lo siguiente:

a) Para el andlisis de cobre el laboratorio N°85, su desempefio es insatisfactorio ya que su
error normal es 1,12 > 1, y sus resultados se encuentran fuera de los limites de
referencia, sin embargo el Laboratorio N°97 que también sus datos reportados se
encuentran fuera de los limites, tiene un desempefio satisfactorio, ya que su error
normal es 0,93 < 1. Esto se debe a que la incertidumbre reportada por el laboratorio
N°97 es mas amplia.

b) Para el andlisis de arsénico, 5 laboratorios de los 12 que reportaron resultados
presentan un desempeifio insatisfactorio, debido a que sus resultados se encuentran
fuera de los limite y con el error normalizado >1, ademas los perjudica que las
incertidumbres que reportaron tienen valores muy bajos.

c) Para el andlisis de plata el laboratorio N° 150 presenta un desempefio insatisfactorio,
yaqueel En1,2>1.

d) Para el analisis de azufre, 2 laboratorios participantes presentaron un desempefio
insatisfactorio.

En el item 7 se realiza la comparacion entre incertidumbres y el rango de resultados informados
por los participantes. Se realiz6 una comparacion grafica entre la incertidumbre indicada por
cada laboratorio y el rango (valor méximo — valor minimo) determinado por los 6 datos
obtenidos por cada laboratorio, se espera que el rango de los resultados informados se
encuentren dentro de la incertidumbre declarada, Rango < U exp, sin embargo se da el caso en
gue algunos Laboratorios participantes informan una estimacion de incertidumbre muy baja
donde la variacion de sus propios resultados informados quedan fuera de la incertidumbre
declarada. De esta comparacién se puede concluir lo siguiente:
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Para el caso de los reportes de cobre (%), las incertidumbres declaradas por los
participantes son similares entre ellos, pero llama la atencién la incertidumbre
informada por el Laboratorio N°150 que es la mas baja de todas, ademas en 4
casos el rango de los resultados informados (diferencia entre el mayor y menor
de los 6 resultados informados) se encuentran sobre el valor de la incertidumbre
declarada por dichos laboratorios.

En el caso de los reportes de arsénico (%), existen laboratorios que reportan
incertidumbres demasiadas bajas, que en algunos casos corresponden a la
desviacion estandar de los resultados que informaron, por lo que se considera
gue estan subestimadas, ademas el rango de sus resultados estan sobre el
rango de la incertidumbre, este fue el caso para los laboratorios N°11, 89y 121

Para los analisis de plata (g/t), las incertidumbres informadas son similares entre
todos los participantes, en esta ocasion solo 3 laboratorios reportan
incertidumbre menores al rango de resultados.

Para los resultados de azufre (%), las incertidumbres informadas son similares
entre todos los participantes, y solo 2 laboratorios informan incertidumbres muy
bajas, laboratorios N°11 y 99

e En general se puede concluir que el ensayo de aptitud INN-DCH N°C-2003, se realizd con
éxito, donde se puede evaluar de forma positiva, la participacion de los Laboratorios,
también nos deja en evidencia el déficit que presentan varios Laboratorios en el calculo de
la estimacién de la incertidumbre ya que un grupo numeroso (40 %) de ellos no informaron la
incertidumbre, por lo que no pudieron ser considerados en este informe ( descripcion en el
protocolo del EA).

e También se detecta que varios Laboratorios participantes subestiman la incertidumbre que
calculan, por lo cual mediante el presente informe, los laboratorios participantes pueden
evaluar su propio comportamiento estadistico y usarlo como herramientas para detectar
mejoras y oportunidades con los resultados informados.
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Laboratorio Cédigo : C-2003- 11
Conc. Cu
. Masa Volumen L s Condicion . Rango Cal. .
Elemento Método Muestra | Aforo ml Digestion Final Linea nm ug/ml Gases Equipo
Cu Vol 0,5 - - -
S IR 0,2 - - -
10 HNO3 +
As EAA 1 100 2HCLO4 + 193,7 100-300 N20/C2H2 | AAS- Agilent
2H2S04
5HF+5HNO3 +5 . .
Ag EAA 1 100 HCLOA + 15 HCL 3281 05-2.5 Aire/C2H2 | AAS- Agilent
Laboratorio Cédigo : C-2003- 25
Conc. Cu
. Masa | Volumen L Condicion . Rango Cal. .
Elemento | Método Muestra | Aforo ml Digestion Final Linea nm ugiml Gases Equipo
Cu Vol 05 - HNO3-HCIO4 acuoso - A Bureta
utomatica
Laboratorio Codigo : C-2003- 83
Conc. Cu
. Masa | Volumen L Condicion . Rango Cal. .
Elemento | Método Muestra | Aforo ml Digestion Final Linea nm ug/ml Gases Equipo
HNO3 10 mL/5mL Bureta 50
Cu VOL 0,50 N/A HCLOA - ML
HNO3 10 mL/5mL 0 0.0-0.5-1,0- Aire/Acetil
Ag EAA 1,00 100 HCLOA/7 mL HF 25% HCI 338.3nm 2.5 ppm eno VARIAN 240
HNO3 10 mL/5mL o 0.0-10-25-50 | Aire/Acetil
As EAA 0,25 250 HCLOA/7mL HE 10% HCI 193.7nm opm eno VARIAN 240
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Laboratorio Codigo : C-2003- 89
Conc. Cu
. Masa Volumen L s Condicion . Rango Cal. .
Elemento Método Muestra | Aforo ml Digestion Final Linea nm ug/ml Gases Equipo
Cu Vol 0,50 N/A HNOE';S%(Z'OL‘ * Siruposo Bureta
9ml HNO3+ 3ml o 0-2-5-10 Aire-
As EAA 1,00 100 HCLOA+ 3ml H2S04 25 % HCI 193,7 -20-50 Acstileno VARIAN 240
Ag EAA 1,00 100 10mlI HNO3+ AR 25% HClI 3281 0-1-2-4-8-10 Ac/:tzlee;no VARIAN 240
Laboratorio Codigo : C-2003- 97
Conc. Cu
. Masa | Volumen L Condicion . Rango Cal. .
Elemento | Método Muestra | Aforo ml Digestion Final Linea nm ugiml Gases Equipo
Cu Vol 0,50 N/A HNO3-HCLO4 - - - Bureta
Aire- PinAAcle
- - o -
Ag EAA 0,50 50 HNO3-HCLO4-HF 30% HCI 193,7 0,50-3,00 Acstileno 900F
As EAA | 050 50 | HNO3-HCLO4-H2S04 | 1%H2504 | 3281 500200 | Jiroso- | PinAAcle
acetileno 900F
S Combust | oy N/A N/A : : : Oxigeno Leco
i6n-IR
Laboratorio Cédigo : C-2003- 85
Conc. Cu
. Masa Volumen L s Condicion . Rango Cal. .
Elemento Método Muestra | Aforo ml Digestion Final Linea nm ugiml Gases Equipo
Bureta 50
Cu Vol 0,50 N/A - - - - - ML
As EAA | 1,00 100 10% HCl 1937 | 502550 | ATAC ] yarian 240
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Laboratorio Codigo : C-2003- 100
Conc. Cu
. Masa | Volumen L Condicion . Rango Cal. .
Elemento | Método Muestra | Aforo ml Digestion Final Linea nm ugiml Gases Equipo
Cu Vol. 0.5 HNO3 + HCLO4 50 ml H20 - - -
100 10% HCI + . Varian 240
As EAA 1 101200 HNOs + HCI + HF 10% HsBOs 193,7 0-60 Aire C2H2 AA
Ag EAA 1 100 HNOs+HCI+HF |  20% HCI 3281 0-10 | AreCoHz | V20240
Combu
stibny
S detecci L - ) ) )
6n IR
Laboratorio Cédigo : C-2003- 99
Conc. Cu
. Masa Volumen L s Condicion . Rango Cal. .
Elemento Método Muestra | Aforo ml Digestion Final Linea nm ugiml Gases Equipo
HNO3, HF,
Cu Vol 0,50 N/A HCLH2504 - - Bureta
Ensayo Hornos
A9 a fuego 10 j j j j 810B
As EAA 10 100 HNO3, HF,HCI - 193,7 5103060 | Zg:ho PinAACIe500
s C_qmbust 0,04 } . - - a}ire, Leco S744
i6n-IR oxigeno
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Laboratorio Codigo : C-2003- 125
Conc. Cu
. Masa | Volumen L Condicion . Rango Cal. .
Elemento | Método Muestra | Aforo ml Digestion Final Linea nm ugiml Gases Equipo
cu | VMM g4g | — | HNO3+HCLO4 —
Ag EAA 19 100 HNO3 + HCLO4 10 % HCI 3281 05-1-25 A|(e- Thermo
Acetileno
Oxido
As EAA 05¢g 100 HNO%E:&‘M ¥ 10 % HCI 193,7 25-50-100 nitroso- Thermo
Acetileno
Laboratorio Codigo : C-2003- 120
Conc. Cu
. Masa Volumen L s Condicion . Rango Cal. .
Elemento Método Muestra | Aforo ml Digestion Final Linea nm ugiml Gases Equipo
Sin Informacién
Laboratorio Codigo : C-2003- 121
Conc. Cu
. Masa | Volumen L Condicion . Rango Cal. .
Elemento | Método Muestra | Aforo ml Digestion Final Linea nm ug/ml Gases Equipo
Sin Informacion
Laboratorio Codigo : C-2003- 124
Conc. Cu
. Masa | Volumen L Condicion . Rango Cal. .
Elemento | Método Muestra | Aforo ml Digestion Final Linea nm ug/ml Gases Equipo
Volumetr HNO3+H2S04+HCLO
Cu : 05¢g - - -
ia 4
HNO3+H2S04+HCLO 102550 | Oxdo
As EAA 05¢g 100 4+HF 10 % HCI 193,7 m nitroso- Thermo
pp Acetileno
HNO3+H2S04+HCLO 0.5-1-2.5 Aire-
Ag EAA 05¢g 100 A+HF 10 % HCI 3281 opm Acstileno Thermo
S R 0.05¢g - Infrarojo - - Oxigeno Leco Cs844
(Leco)
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Laboratorio Codigo : C-2003- 150
Conc. Cu
. Masa | Volumen L Condicion . Rango Cal. .
Elemento | Método Muestra | Aforo ml Digestion Final Linea nm ugiml Gases Equipo
Cu Vol. 0.5 - HNO3 - HCI - HCIO4 - - - - -
AA-
Ag EAA 1 50 HNO3 - HCI-HCIO4 - |+ 5500 ey 328,1 2:5-10 GH2 - pinAACle
HF mg/L Aire
500
Laboratorio Cédigo : C-2003- 151
Conc. Cu
. Masa | Volumen L Condicion . Rango Cal. .
Elemento | Método Muestra | Aforo ml Digestion Final Linea nm ug/ml Gases Equipo
[HNO3 10mi]+ [HCIO4 Bureta
lodometr 3ml] i
Cu i 059 - (T° Placas = 180 - - Eledc_tr.?nllca
+30°C) 'gla
Ag EM | 05g | foomL | MNO3*H ﬁf“ *HCUN s%hc | 32840m | 0-15ugml a're’;‘ge“'e Ag"eArX 240
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Ensayo de Aptitud para Concentrado de Cobre

INN-DCH N° C-2003

1. Identificacion de la muestra

Un frasco de concentrado de cobre identificado como “Concentrado de Cobre”

2. ldentificacion de los Laboratorios participantes

El Instituto Nacional de Normalizacion entregara el cédigo a cada Laboratorio participante.

3. Instrucciones para larealizacién de las mediciones
3.1. Muestra de concentrado de cobre.

3.1.1 Se requiere para la muestra identificada como “Concentrado de Cobre”, analizar
los siguientes elementos: Cu, As, Agy S

Los laboratorios que no tengan implementado todos los elementos, pueden informar
solamente aquellos que puedan realizar.
Instrucciones:

a. Las muestras se deben guardar cerradas, no se requiere ningun tratamiento previo
antes del andlisis.

b. Para cada medicibn se haran 6 replicados en muestras preparadas
independientemente y se informaran un resultado promedio con su incertidumbre
expandida por analito y como adicional indicar los resultados de las 6 réplicas. Los
laboratorios que no informen con la incertidumbre no seran considerados en la
evaluacion (segun lo descrito en 4.2).

c. Los métodos de analisis seran propios de cada laboratorio quimico

d. Unidades:
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Concentrado de Cobre:

Los resultados de cobre, arsénico y azufre se informaran en unidades de porcentaje
(%) con tres cifras decimales, los resultados de plata se informaran en gramos por
tonelada (g/t) con una cifra decimal

4. Informe de resultados

4.1. Los resultados deberan ser enviados a:

William Guin Tovar.

Area Quimica

Division Metrologia

Instituto Nacional de Normalizacion
william.guin@inn.cl

Los resultados se recibiran hasta el dia: 16 de octubre del 2020

El archivo que contiene los resultados debe incluir: La identificacion de la muestra, el codigo del
laboratorio y los resultados, no incluir logos o identificacion de la organizacion.

Observaciones:
Cualquier informaciéon considerada relevante para la evaluacién de los resultados debe ser
incluida.

4.2. Elformato de informe debe ser el siguiente:

Cadigo del Laboratorio:

Replica Cu% Ag g/t As % S %
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INSTITUTO NACIONAL
00 oo
Resultado final
Cu % U exp. Ag g/t U exp. As % U exp. S % U exp.
Laboratorio C- XX = XX
Concentrado de Cobre
Ensayo Codigo Masa - .
Elemento | Acreditado | Certificado | Método | Muestra Volumen Digestion Con.dlcmn Linea | Rango Cal. Gases | Equipo
Aforo ml Final nm ug/ml
17025 INN
Siono
Siono
Siono
Siono

Formato de metodologia de analisis quimico utilizado
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