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1. Introduccion

Producto de un acuerdo tomado entre los
laboratorios Nacionales de Metrologia de
Meéxico y de Cuba se realizd una comparacion
en mediciones de masa (calibracion de pesas).

En este informe se resumen los resultados de tal
comparacion bilateral de cuatro patrones
viajeros (pesas) entre los dos laboratorios. Para
este ejercicio se utilizaron pesas de valores
nominales: 500 mg, 2 x 200 mg y 100 mg,
todas en acero inoxidable.

Las mediciones de esta comparacion bilateral se
realizaron entre julio y octubre del 2004. El
INIMET-Cuba  proporcion6 los patrones
viajeros asi como el valor de la densidad de las
pesas que se utilizaron para la correccion por
empuje del aire.

El protocolo fue acordado previo al inicio de las
mediciones entre los dos laboratorios
participantes tomando como referencia el
documento del CIPM [1].

Es la intencion de ambos paises que esta
Comparacion Bilateral sirva de soporte a las
Capacidades de Medicion y Calibracion de
ambos Institutos Nacionales de Metrologia, por
tal motivo se registrara en la base de datos del
SIM (Sistema Interamericano de Metrologia),
como una comparacioén entre miembros de las
regiones metrologicas SIM (CENAM) -
COOMET (INIMET).

2. Objetivo del programa

El objetivo de la realizacion de esta
comparacion bilateral es construir y mantener
confianza sobre la capacidad técnica de los
laboratorios participantes y trabajar sobre
reconocimientos mutuos multilaterales e
internacionales. La comparacion serd registrada
en la base de datos del BIPM para que sirva
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como soporte para las Capacidades de

Medicion y Calibracion de ambos paises.

3. Aspectos Tedricos
3.1 Método empleado por el INIMET

El método empleado para el procesamiento de
los datos por el INIMET fue Minimos
Cuadrados con el enfoque de Gauss — Markov.
El cual consiste en incluir las restricciones al
esquema de pesada, antes de obtener las
ecuaciones normales.

La ecuacion matricial del esquema es:

Y = XB Ec. 1
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Donde se tomo6 para los ciclos ABBA a A como
patrén (+1) y B como muestra (-1).
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Como se observa en la matriz X se adiciona una
pesa de 100 mg para realizar las mediciones.
Esta pesa se conoce como patron de
verificacion que sirve como comprobacion
interna de la consistencia de las mediciones.



En este caso se empled una sola restriccion que
incluye el valor del patron.
Y, =X,B con

e

Y X Ec.2
Y, = ; X = ;
€ {Ep} € [1 0 - 0}

La solucién de la Ec. 2 es:

1
B:(XQTW_IXe) x, wly, Ec.3
Donde W es la matriz de ponderacion que se
forma mediante la siguiente ecuacion.

Wii :uiz i=1...15

2 Ec. 4
Wig,16 = U p

Aunque se reportan la masa y la masa
convencional, se determina esta tltima y luego
se calcula la primera, empleando la siguiente

ecuacion.
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Pm 8000
La correccion por empuje del aire solamente se
tuvo en cuenta en las primeras 3 ecuaciones del
esquema; ya que la misma es nula a excepcion
de cuando figura el patron; debido a que todos

los calibrandos y la pesa adicional tienen la
misma densidad.

Ec. 5

Aunque no resulta necesario en nuestro caso
debido a las condiciones geograficas, la
determinacion de la densidad del aire se realizo,
de mutuo acuerdo, empleando la férmula del
CIPM.

3.2 Método empleado por el CENAM

El método empleado por CENAM para la
solucién de la ecuacion fue la aproximacion de
Minima Varianza [5] y confirmando el valor
mediante  la  aproximaciéon  de los
Multiplicadores de Lagrange [4]. Para la
aproximacion mediante el estimado de Minima
Varianza se utilizan los valores obtenidos por
Minimos Cuadrados Ordinarios [5] como la
primera aproximacion a los valores de las pesas
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y el estimado de las incertidumbres se obtiene
de la aproximacion de Minima Varianza.

El esquema utilizado se muestra a continuacion,

11 1 1 1 0 ¥,
-1 1 1 1 0 1
0 -1 1 1 1 0 (s00mg) s
m m
0 -1 1 1 0 1 g y, | Ec. 6
m(200mg )
0 0 -1 1 0 of =| y,
m(200mg *)
0o 0 -1 0 1 1 Ve
m(lOOmg)
0 0 0 -1 1 1 g
m(lOOmg*)
0 0 0 0 -1 1|"- ]y
1 0 0 0 0 0 |, |
que es de la forma,
Xp=Y Ec. 7
en donde,
X es la matriz de diseno
p es el vector de los valores de masa de
los patrones viajeros
Y es el wvector de observaciones y

correcciones

Al igual que el esquema utilizado por INIMET,
en el CENAM también se introdujo una pesa de
100 mg, previamente caracterizada, como
patrén de verificacion.

La solucion por el estimado de Minima
Varianza se obtiene mediante la siguiente
expresion,

Ec. 8

Buy =By +(X 0 X+ R X 0 (v - XB,)

en donde,
B,  es el vector de los valores de masa de

los patrones viajeros obtenido por
Minimos Cuadrados Ordinarios
o es la matriz de varianzas de Y, en la cual

se encuentran combinadas todas las
fuentes de incertidumbre



R es la matriz cuadrada (6x6) en donde se
introduce la varianza de la restriccion
(elemento 1,1 para este caso) y el resto
de elementos son nulos.

La matriz @, se obtiene como la combinacion
matricial de todas las fuentes de incertidumbre,

n
D= J¥J' Ec. 9
i=1
La incertidumbre de los patrones viajeros se
obtiene de la matriz de varianzas y covarianzas

V(B ),

cov(By, )= (X"@ X +R')" Ec. 10
donde en la diagonal principal se encuentran los
valores de varianza de los patrones viajeros y
en el resto de los elementos se encuentran las
covarianzas resultantes de la calibracion entre
las pesas involucradas en el ejercicio.

4. Diseiio del
comparacion

El programa fue disefiado de acuerdo con los
lineamientos establecidos en el Comité
Consultivo de Masa (CCM) [1]. Se utilizaron
cuatro patrones viajeros (500 mg, 2 x 200 mg y
100 mg). Estos patrones viajeros fueron
circulados  uUnicamente entre los  dos
laboratorios participantes.

programa y ronda de

Las pesas no fueron usadas para otro fin
diferente de su caracter de objeto de
intercomparacion, de modo que cualquier
inestabilidad que pudiera encontrarse en los
valores de masa deberia ser, en buena
aproximacién, una consecuencia de Ia
inconsistencia de los resultados de calibracion
obtenidos en los laboratorios participantes.

La limpieza inicial de las pesas se realizd con
alcohol absoluto esperandose un periodo de 7
dias antes de comenzar las mediciones, esta
limpieza fue llevada a cabo por el INIMET. Las
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limpiezas posteriores fueron llevadas a cabo
utilizando brochas de pelo suave.

El traslado de los patrones viajeros de un
Instituto al siguiente fue realizado persona a
persona para evitar cualquier posible
contaminacion o dafio en los mismos.

La siguiente tabla 1 muestra la secuencia en las
mediciones:

Tabla 1: Secuencia de las mediciones

Instituto Periodo de medicion
INIMET Julio - Agosto 2004
CENAM Septiembre - Octubre 2004

5. Comparadores y patrones.
5.1 INIMET

El comparador de masa usado por el INIMET
fue un 4583 MP6 de Sartorius con valor de
division de 1ug y repetibilidad estandar
historica de 0,66ug.

El patron de referencia fue una pesa monolitica
de acero inoxidable con cabeza, perteneciente
al juego No. 25; cuya trazabilidad vy
caracteristicas se presentan en la siguiente
tabla.

Tabla 2: Patron, caracteristicas y trazabilidad.

Masa
convencional | uy, (1) Volumen uy (lo) Fechg
m, m A% de calib.
Juego de pesas No. 25 (1-500) g
INIMET/Cuba Acero-Inoxidable
1000118 g | %001 | 0,126 1000059 1,555
mg cm cm
Patron Primario de Rusia No 6 Acero-Inoxidable
1 kg+ 0.011
3,4856 mg mg ) ) )
Prototipo Nacional de Rusia No 12 Platino-Iridio
1 kg+ 0,0023
0,100 mg mg ) ) )




5.2 CENAM

El comparador de masa utilizado por el
CENAM fue el modelo UMT 5 marca Mettler-
Toledo con resolucion de 0,1 pg y repetibilidad
de 0,2 pg.

El patron de referencia utilizado fue una pesa
de 1 g en acero inoxidable el cual tiene
trazabilidad al prototipo nacional de México
No. 21 mantenido en el CENAM. Las
caracteristicas y trazabilidad del patron de
referencia se presentan en la siguiente tabla.

Tabla 3: Patron, caracteristicas y trazabilidad

Masa Volumen Fecha
m un (10) | 7y | uv (19) | 4o calip,
Juego de pesas LPR-07, 1 mg a 1 kg
CENAM/México Acero-Inoxidable
0,999 998 1 | 0,001 7 0,12% 3 0,0013 0 2004/10
g mg cm cm
Patrén de Referencia LPN-00-08 Acero-Inoxidable
1kg+0,943 | 0,008 125,4301 0,002 | 2004/04
mg mg cm
Prototipo Nacional de México No 21 Platino-Iridio
1 kg+ 0,005 | 46,4027
0,094 mg mg cm’ ) 2001/08

6. Informe de los participantes

Cada laboratorio utilizd sus procedimientos
correspondientes para la calibracion de las
pesas y el control estadisticos de las
mediciones.

Los resultados de las mediciones de cada
laboratorio participante fueron enviados a un
tercer laboratorio nacional, Istituto di
Metrologia “Gustavo Colonetti” dirigidos al Dr.
Walter Bich, jefe del laboratorio de masa de
dicho laboratorio. El Dr. Bich, una vez que
recibié los resultados de ambos laboratorios
reenvid éstos a los laboratorios participantes
para su andlisis final y elaboracion del informe.

7. Estabilidad de los patrones viajeros

Para este ejercicio de comparacion la falta de
estabilidad de los patrones viajeros se considero
despreciable debido a que solo son dos
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participantes y el periodo de mediciones por
consecuencia muy corto.

8. Resultados de los laboratorios
participantes

Los resultados de ambos Institutos Nacionales
de Metrologia fueron enviados al tercer
laboratorio IMGC para que a su vez fueran

reenviados a ambos laboratorios participantes.

Se utilizé6 como valor de densidad 10 500 kg/m’
(correspondiente al valor promedio de la plata)
propuesto por INIMET como proveedor de los
patrones viajeros para el calculo de la
correccion por empuje del aire.

Los resultados de las mediciones de acuerdo
con el punto 2 se muestran en forma tabular y
en representacion grafica, anexo Al. El valor
de E, [3] se obtiene de acuerdo con la siguiente
expresion:

m,—mpg

" Julr+Ul Ul

E

Ec. 11

Donde ma y Ux es el valor de masa
convencional y la incertidumbre asociada con
cada participante 4, mg y Up es el valor de
masa convencional y la incertidumbre asociada
con el participante B.

La incertidumbre debido a la deriva Uy
(inestabilidad en masa de los patrones viajeros)
es considerada despreciable.

Debido a las inconsistencias encontradas entre
los valores reportados por CENAM e INIMET,
se realizd una investigacion de las posibles
causas del error sistematico, siendo la densidad
de las pesas una de ellas. INIMET realizé una
medicion experimental de la densidad de los
patrones viajeros (mediante pesada hidrostatica)
encontrando una diferencia entre el wvalor
considerado en primera instancia y el obtenido
de las mediciones. El nuevo valor corresponde
al material acero inoxidable (7 950 kg/m’) en



lugar de la plata (10 500 kg/m’) que se
considerd inicialmente.

Los resultados fueron recalculados utilizando la
siguiente ecuacion,

Pr Pi

Los resultados corregidos tedricamente
disminuyeron las discrepancias encontradas
originalmente de tal forma que las diferencias
entre los resultados de los dos Institutos fueron
menores a las incertidumbres combinadas
declaradas por ambos institutos (criterio del
error normalizado). Las densidades del aire
promedio utilizadas fueron de 0,96 kg/m’ para
los resultados de CENAM y 1,20 kg/m’ para
los resultados de INIMET.

Los resultados que se presentan en el anexo A2
son los valores recalculados por ambos
Institutos Nacionales de Metrologia utilizando
el valor de densidad medido por el INIMET.

9. Conclusiones

Las discrepancias entre los resultados emitidos
en primera instancia por los dos Institutos (error
normalizado E, > 1) se presentaron debido a
que la densidad asignada a los patrones viajeros
no era correcta.

Posterior a la correccion del valor de densidad
de los patrones viajeros, los valores son
consistentes (error normalizado E, <1), lo que
significa que existe grado de equivalencia entre
los resultados de masa de los dos laboratorios
participantes en el intervalo de estudio (100 mg

alg).

Cabe mencionar la importancia adicional de
este ejercicio, debido a que se trata de la
diseminacion de la unidad de masa; aspecto
vital dentro de la metrologia para cualquier
magnitud.
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COMPARACION BILATERAL EN MASA ENTRE CENAM-
MEXICO e INIMET-CUBA

ANEXO A
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Anexo- A1

Resultados obtenidos considerando 10 500 kg/m* como la densidad de los patrones viajeros.

Valor Valor de masa | Incertidumbre Valor E,
. ) Valor de : ) Valor E,
Laboratorio Nominal convencional expandida (masa
masa /mg (masa) :
mp /mg U/ mg convencional)

CENAM 500 mg + 0,005 5 + 0,023 4 0,001 6 1,2 1,2
INIMET 500 mg + 0,002 7 + 0,020 6 0,001 7
CENAM 200 mg +0,0120 +0,019 2 0,000 6 1,03 1,11
INIMET 200 mg + 0,010 8 +0,017 9 0,001 0
CENAM 200 mg* - 0,006 7 + 0,000 4 0,000 6 0,86 0,86
INIMET 200 mg* - 0,007 7 - 0,000 6 0,001 0
CENAM 100 mg - 0,002 5 + 0,001 0 0,000 4 0,77 0,68
INIMET 100 mg - 0,003 4 + 0,000 2 0,001 1

Tabla A1.1: Resultados de los patrones viajeros de acuerdo con el punto 7.2. Valores calculados considerando 10 500 kg/m3 como valor de
densidad de de los patrones viajeros.

500 mg 500 mg
s

0.0080 § 0.0270
[ | [%]
£ 0.0060 { 2 o0 )
g 0.0040 - % E 40210
£ 0.0020 A S : l {

0.0000 é 0.0180

CENAM INIMET = CENAM INIMET
Laboratorio Laboratorio

Figura A1.1, Resultados de la pesa de 500 mg en valor de masa Figura A1.2, Resultados de la pesa de 500 mg en valor de masa

convencional

712



200 mg 200 mg

0.0160 g 0.0220
o K]
£ c
T 0.0120 - 3 2 2 0.0180 | : ¢
: I :
: o

0.0080 8 00140

CENAM INIMET = CENAM INIMET
Laboratorio Laboratorio
Figura A1.3, Resultados de la pesa de 200 mg en valor de masa Figura A1.4, Resultados de la pesa de 200 mg en valor de masa
convencional
200 mg* 200 mg*
T 0.0020
=]

@ -0.0050 - § ¥ -
— > 2 0.0000 =
@ -0.0070 | $ { € E t
s (3]
-~ 1]

-0.0090 8 -0.0020

CENAM INIMET = CENAM INIMET
Laboratorio Laboratorio

Figura A1.5, Resultados de la pesa de 200 mg (*) en valorde masa  Figura A1.6, Resultados de la pesa de 200 mg (*) en valor de masa
convencional
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100 mg 100 mg
-0.0010 0.0020
£ 3 € 0.0010 | }
‘s -0.0030 - £}
g i 0.0000 l
-0.0050 -0.0010
CENAM INIMET CENAM INIMET
Laboratorio Laboratorio
Figura A1.7, Resultados de la pesa de 100 mg en valor de masa Figura A1.8, Resultados de la pesa de 100 mg en valor de masa
convencional
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Anexo- A2

Resultados obtenidos considerando 7 950 kg/m> como la densidad de los patrones viajeros.

Valor Valor de masa | Incertidumbre Valor E,
. ) Valor de : , Valor E,
Laboratorio Nominal convencional expandida (masa
masa /mg (masa) .
mp /mg U/ mg convencional)

CENAM 500 mg + 0,020 2 +0,0196 0,001 6 0,4 0,4
INIMET 500 mg + 0,021 1 + 0,020 6 0,001 7
CENAM 200 mg +0,017 9 +0,0177 0,000 6 0,2 0,2
INIMET 200 mg + 0,018 1 +0,017 9 0,001 0
CENAM 200 mg* - 0,000 8 - 0,001 0 0,000 6 0,3 0,3
INIMET 200 mg* - 0,000 4 - 0,000 6 0,001 0
CENAM 100 mg + 0,000 4 + 0,000 3 0,000 4 0,1 0,1
INIMET 100 mg + 0,000 3 + 0,000 2 0,001 1

Tabla A2.1: Resultados de los patrones viajeros de acuerdo con el punto 7.5. Valores calculados considerando 7950 kg/m® como la densidad de

los patrones viajeros.

500 mg 500 mg

0.0250 g 0.0230
) 8'85\:}8 . { g 0.0210 { {
—_ . N o i
3 0.0190 | t g g 0.019
= 0.0170 e 0.0170 -

0.0150 é 0.0150

CENAM INIMET = CENAM INIMET
Laboratorio Laboratorio

Figura A2.1, Resultados de la pesa de 500 mg en valor de masa Figura A2.2, Resultados de la pesa de 500 mg en valor de masa

convencional
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200 mg 200 mg

0.0195 g 0.0195
£ 0.0185 2 00185 |
w { 2 E)
& 0.0175 - S~ 0.0175 - {
= ©

0.0165 8 00165

CENAM INIMET = CENAM INIMET
Laboratorio Laboratorio
Figura A2.3, Resultados de la pesa de 200 mg en valor de masa Figura A2.4, Resultados de la pesa de 200 mg en valor de masa
convencional
200 mg* 200 mg*

0.0010 T 00010
= 0.0005 T 2 0.0005 - -
g 0.0000 g 0.0000
T -0.0005 | I * 2 2 -0.0005 - .
s -0.0010 1 g ~ -0.0010 - ¥
€ .0.0015 = s -0.0015 1 1

-0.0020 S -0.0020

CENAM INIMET = CENAM INIMET
Laboratorio Laboratorio

Figura A2.5, Resultados de la pesa de 200 mg (*) en valorde masa  Figura A2.6, Resultados de la pesa de 200 mg (*) en valor de masa
convencional
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100 mg 100 mg
0.0020 0.0015
o 0.0015 - % 0.0010
E 0.0010 - € 0.0005 - )y
= 0.0005 } T 0.0000 b
£ 0.0000 £ -0.0005 1 i
S 0.0005 | | £ 00010 1
-0.0010 -0.0015
CENAM INIMET CENAM INIMET
Laboratorio Laboratorio

Figura A2.8, Resultados de la pesa de 100 mg en valor de masa

Figura A2.7, Resultados de la pesa de 100 mg en valor de masa
convencional
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