LGM-09-10
2009-octubre Validacién del Método de Calibracién de Masa
Convencional y Volumen de Pesas Clase E2 OIML

El propGsito de esta edicidn es, mostrar el desarrollo de una vali-
dacion del método de calibracion de masa convencional y volu-
men de pesas clase E2 OIML, aplicado por los laboratorios de metro-
logia de MetAs & Metrologos Asociados.

Un aspecto importante en la aplica-

cion de los procedimientos de calibracion por i n
i mmmmmmuumm

un laboratorio de calibracién es la validacion mg Bl T ]
del método descrito en ellos. it} "‘""““"éﬂﬁ“m““'

La norma internacional ISO/IEC 17025:2005
toma este aspecto en cuenta con los requeri-
mientos siguientes:

5.4.5.1 “La validacion es la confirmacion, a través del examen y
el aporte de evidencias objetivas, de que se cumplen los requisitos
particulares para un uso especifico previsto”.

5.4.5.2 “El laboratorio debe validar los métodos no normaliza-
dos, los métodos que disefia o desarrolla, los métodos normalizados
empleados fuera del alcance previsto, asi como las ampliaciones y
modificaciones de los métodos normalizados, para confirmar que los
métodos son aptos para el fin previsto...”
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Ensayo de
Aptitud

CENAM-EA-
730-001/2008

La norma internacional ISO/IEC 17025:2005 menciona el ensayo
de aptitud “comparaciones interlaboratorios”, como una de las varias
técnicas para la determinacion del desempefio de un método.

DESCRIPCION DEL ENSAYO DE APTITUD

La comparacion interlaboratorio se realizd6 dentro de un progra-
ma de ensayo de aptitud (CENAM-EA-730-001/2008), desarrollado por
el instituto nacional de metrologia en México (Centro Nacional de Me-
trologia, CENAM) como laboratorio piloto, convocado por el organis-
mo de acreditacidon en México (Entidad Mexicana de Acreditacion,
EMA). El ensayo de aptitud se llevé a cabo desde julio de 2008 hasta
agosto de 2009.

Este ensayo de aptitud se desarrollé6 para demostrar la compe-
tencia técnica y asegurar la calidad de los resultados de los laborato-
rios de calibracion, en el alcance de masa convencional y volumen
de las pesas clase E2, acreditados por la ema.

Para la ejecuciéon del ensayo de aptitud se usaron como patro-
nes viajeros dos juegos de pesas de clase de exactitud E2 OIML. En or-
den de evaluar la estabilidad de las pesas, los patrones viajeros fueron
calibrados al inicio y al final del ensayo de aptitud por el laboratorio
piloto que determind los valores de referencia.

Patrones viajeros grupo 1: Juego de 5 pesas (2 kg, 1 kg, 200 g,
50 gy 1 g), se les determind el valor de masa convencional con la in-
certidumbre correspondiente a la clase de exactitud E2 OIML.

Patrones viajeros grupo 2: Juego de 4 pesas (2 kg, 1 kg, 200 g y
1 g), se les determiné el valor de volumen con la incertidumbre corres-
pondiente.

Los resultados fueron reportados en los formatos de los anexos del
protocolo para el ensayo de aptitud y enviados directamente al labo-
ratorio piloto para el analisis de los resultados.

Las incertidumbres han sido evaluadas en base a: ISO/IEC Guide
98-3:2008 "Guide to the Expression of Uncertainty in Measurement
(GUM)".

Los laboratorios de calibracion de pesas deben determinar la
masa convencional de las pesas dentro del error maximo permisible
de las clases de exactitud. Por lo tanto, la incertidumbre en la calibra-
cion de pesas deben ser mejor o igual que un tercio del error maximo
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permisible de una cierta clase de exactitud. Por esta razén, los labora-
torios de calibracidn de pesas son acreditados con una mejor capaci-
dad de medicidén y calibracion, la cual, corresponde a un tercio del
error maximo permisible de una cierta clase de exactitud OIML. En es-
te ensayo de aptitud se declararon las incertidumbres reales del labo-
ratorio, en lugar de la “capacidad de medicion y calibracion” acredi-
tada.

RESULTADOS - DETERMINACION DE MASA CONVENCIONAL DE LAS PE-
SAS DEL GRUPO 1

El procedimiento utilizado por MetAs, para medir el valor de masa
convencional y su incertidumbre para las pesas del grupo 1, fue el
método de sustitucion doble ABBA. Los valores de volumen de las pe-
sas del grupo 1 fueron proporcionados por el laboratorio piloto.

Patrones

Viajeros

Incertidumbre | Incertidumbre
Patrén Expandida Expandida Declaracion
Viajero (k=2) (k=2) Normalizado | Conformidad
Cenam MetAs

Grupo 1

5 pesas E2

Cuadro 1. Mediciones, incertidumbres y analisis de resultados de las pesas del grupo 1

Error £ Incertidumbre en mg

Masa Convencional Grupo 1 Lab Piloto - Lab Participante

Grafico 1. Resultados obtenidos de la pesa 2 kg (grupo 1)
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Error * Incertidumbre en mg

-0,40
o061+ = Cenamikg _______________________|________________|
M MetAs 1 kg
-0,82 —
Masa Convencional Grupo 1 Lab Piloto - Lab Participante
Error £ Incertidumbre en mg
-0,05
T
M MetAs 200g
-0,11 A
Cenam 200 g B
-0,17
Masa Convencional Grupo 1 Lab Piloto - Lab Participante

-0,042

-0,057

-0,072

0,000

-0,004

-0,008

Error * Incertidumbre en mg

] M MetAs 50 g
Il Cenam 50 g
Masa Convencional Grupo 1 Lab Piloto - Lab Participante
Error * Incertidumbre en mg
-
Cenam 1g

1 M MetAs 1g

Masa Convencional Grupo 1 Lab Piloto - Lab Participante

Gréfico 2. Resultados obtenidos de las pesas 1 kg, 200 g, 50gy 1 g (grupo 1)
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En la determinacion de masa convencional, de las pesas del
grupo 1, por el método de comparacion por sustitucion se realizd
mediante la ecuacion:

mg=m, — (p, -1,2)- (Vp -V, )+ Am 0
Donde:
m‘;, masa convencional de la pesa desconocida
m‘, masa convencional de la pesa patron
p. densidad del aire promedio
V, volumen de la pesa patron
V. volumen de la pesa desconocida
Am diferencia de pesada observada entre la pesa desconocida y
la pesa patron.

Patrones

A las pesas del grupo 1, no se les realizd ningin método de lim-
pieza; la Unica limpieza fue la de remover de la superficie las particu-
Grupo 2 las, utilizando una brocha de pelo suave (pelo de camello).

Viajeros

El laboratorio piloto utilizé el procedimiento de calibracion de
masa convencional de los patrones viajeros del grupo 1, por subdivi-
sion utilizando el método de sustitucion doble.

4 pesas E2

RESULTADOS - DETERMINACION DE VOLUMEN DE LAS PESAS DEL GRU-
PO 2

El procedimiento utilizado por MetAs para medir el valor de vo-
lumen y su incertidumbre para las pesas del grupo 2 fue el método
de pesada hidrostatica (método Al descrito en OIMLR 111-1).

Incertidumbre | Incertidumbre

Volumen Volumen : .
Patrén 7 ” Expandida Expandida Declaracion
Viajero (k=2) (SA) Normalizado | Conformidad

Cenam MetAs

Cenam MetAs

V 2 kg 254 671 2 254 666 + 0 004 3 + 0 021 Aceptable

V-1 kg 127,232 3 127,242 + 0,002 4 * 0,011 Aceptable
V-200 g 24,855 8 24,856 0 +0,0009 + 0,002 1 Aceptable

Cuadro 2. Mediciones, incertidumbres y analisis de resultados de las pesas del grupo 2
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Volumen % Incertidumbre en cm?

254,695
254,670 4~~~ —————————— - %Ce nam2kg ______________________ W MetAs 2kg -
254,645
Volumen Grupo 2 Lab Piloto - Lab Participante
Volumen * Incertidumbre en cm?
127,254
127,242 M MetAs 1 kg
% Cenam 1 kg 1
127,229
Volumen Grupo 2 Lab Piloto - Lab Participante
Volumen * Incertidumbre en cm3
24,858 5
248560 +-----—--—-—--—-—-— - - -3 Cenam200g ~ Tt M MetAs 200g - - - - - -
24,853 5
Volumen Grupo 2 Lab Piloto - Lab Participante
Volumen #* Incertidumbre en cm?
0,126 4
MetAs 1g
01259 +- - - -~ MWCenam-tg------ - -~ -~ - -~ -~ —~-~-~--~-~-~—~——~-d -
01254 —
Volumen Grupo 2 Lab Piloto - Lab Participante

Grafico 3. Resultados obtenidos de las pesas 2 kg, 1 kg, 200 g y 1 g (grupo 2)
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Error
Normalizado

E,

El volumen de la pesa desconocida se determina mediante la
ecuacion:

(ma - panl)_ (mliq - panz)
pliq - pa

Vo o=

X

(2)

Donde:

m, masa de la pesa desconocida en el aire

m;, mMasa de |la pesa desconocida en el agua

pi; densidad del agua a la temperatura de la medicion
p. densidad del aire promedio

V,1> volumen de |la pesa patron en el aire y en el agua

EVALUACION DE DESEMPENO DEL LABORATORIO PARTICIPANTE

Una manera de evaluar el desempeio del laboratorio participan-
te es mediante el uso del error normalizado con respecto a las incerti-
dumbres de las mediciones. El calculo del error normalizado es realiza-
do por el uso de la ecuacion siguiente:

E _ X lab - X ref
" 2 2
\/U lab + U ref
(3)
1,5 ‘ ‘
] Evaluacién de desem peiio del laboratorio participante
| regién no aceptable |En | > 1 : :
1,0 b m m e m e g e et e n
1 region aceptable, |En | <=1 | | n
4 | |
1 1 1
05 - " :
1 | | [ |
| |
| |
4 | |
0 O | | | |
71 : "
L] | n |
4 | |
4 | |
05 f P e ——_—_———————
1 | |
1 1
3 A e e s region aceptable, En | <=1
1 | | region no aceptable [En | > 1
] : 1
] | |
-1,5 : : : : : | |
M2 kg M1 kg M-200 g M-50 g M-1g V-2 kg V-1kg V-200g V-1g
m MetAs (Error Normalizado, En) Patrones Viajeros (Grupo 1y 2)

Grafico 4. Evaluacion de desempefio del laboratorio participante
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E,

]

entre =1y +1

Medicion e
Incertidumbre
Aceptable

Donde:

E, error normalizado

Xl,, resultado de medicion del laboratorio participante

X, resultado de medicion del laboratorio de referencia
Uw incertidumbre expandida del laboratorio participante
U, incertidumbre expandida del laboratorio de referencia

Esta ecuacidon da un nimero que puede ser positivo o negativo.
Los valores de error normalizado, E,, entre -1 y +1 indican que la dife-
rencia entre los valores medidos por el laboratorio participante y el la-
boratorio de referencia es menor o igual que la incertidumbre combi-
nada del laboratorio participante y del laboratorio de referencia. Si un
laboratorio participante resulta con un valor de E, entre -1y +1, gene-
ralmente es considerado que tienen un desempefio de medicidon e
incertidumbre aceptable, y es competente.

El grafico 4, presenta la evaluacion de desempefio mediante el
error normalizado, En (del cuadro 1 y 2) en forma grafica. La seccién
de la izquierda presenta las pesas del grupo 1 (masa convencional); y
la seccion de la derecha presenta las pesas del grupo 2 (volumen). La
evaluacion del desempefio en este ensayo de aptitud es satisfactoria
con errores normalizados < 1, para los 9 patrones viajeros.

Los cuadros y la grafica del calculo del error normalizado son dis-
ponibles, en archivo Excel, a solicitud a: laguiametas@metas.com.mx.
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