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RESUMEN: EI principal objetivo de los laboratorios que realizan mediciones de cualquier magnitud es
proporcionar resultados confiables y asi poder brindar credibilidad de estos resultados al usuario final.

Para la Division de Metrologia de Masa y Densidad del CENAM uno de sus objetivos principales es la
diseminacién de la unidad de masa, partiendo del kilogramo prototipo No. 21 hacia la industria, a través
de los laboratorios secundarios acreditados. El grupo de laboratorios secundarios acreditados ante la
entidad mexicana de acreditacion (ema) pertenecientes a la red CONACYT en conjunto con el CENAM
han realizado un ejercicio de comparaciones entre los laboratorios para demostrar la capacidad técnica
establecida por cada uno de los laboratorios secundarios participantes y poder brindar confiabilidad en
sus resultados de calibracién para el cual fueron acreditados. Para esta comparacion se utilizé solo
conjunto de pesas de los siguientes valores nominales 1 kg, 100 g, 10 g y 500 mg en clase de exactitud

Fqi [1].

1. Introduccién. La unidad de masa es la Unica
que todavia esta definida en términos de un
artefacto, el prototipo Internacional del kilogramo
que se encuentra bajo custodia en la Oficina
Internacional de Pesas y Medidas (BIPM), en
Sevres, Francia. La realizacién de la unidad de
masa a nivel nacional es alcanzada a través del
uso de una serie de copias del Prototipo
Internacional de las cuales son trazables a este
mediante una serie de combinaciones. Desde
1892 México mantiene una de estas copias, el
kilogramo K21. La Divisién de Masa y Densidad
del CENAM es responsable de establecer la
escala de masa en el pais utilizando métodos de
subdivision y multiplicacion.

La diseminacién de la unidad de masa hacia la
industria a través de los laboratorios
secundarios se garantiza realizando rondas de
comparaciones entre ellos y para este ejercicio
el CENAM participa proporcionando los valores
de referencia.

Esta comparacién comenz6 en Enero de 2003 y
termind en Agosto de este mismo afo. El
laboratorio de Masstech, S.A. de C.V.
proporcioné los patrones de masa (pesas), de

1 kg, 100 g, 10 g y 500 mg todos en acero
inoxidable en estuche de transportacion.

Las instrucciones de medicién, protocolo y
valores de volumen fueron incluidos en estuche
de transportacion.

2. Objetivo del programa. EI grupo de
laboratorios secundarios pertenecientes a la red
del CONACYT tiene como propésito que todos
tengan cierto grado de equivalencia en los
resultados de las mediciones que declaran. En
Octubre del 2002 llegaron a un acuerdo de
realizar una comparacién entre ellos e invitar al
CENAM como laboratorio nacional, el cual
proporcionara los valores de referencia.

El grupo de laboratorios de la red CONACYT ha
incluido a tres laboratorios privados secundarios
acreditados para participar en esta ronda.

La norma ISO 17025 incluye en el punto 5.4.5.
correspondiente a la “Validacion de Métodos” el
cual ofrece una alternativa para utilizar pruebas
de intercomparacion entre laboratorios, por lo
que este ejercicio cumple con este requisito.



Es importante mencionar que durante la
intercomparacion no se presentaron incidentes y
los valores encontrados por el laboratorio piloto
son adecuados.

Ademas de lo anterior, otro objetivo de esta
comparacion es demostrar si los acreditamientos
en masa deben de otorgarse por clase de
exactitud o por la mejor incertidumbre que el
laboratorio es capaz de demostrar. Por esta
razon los resultados de las mediciones fueron
expresados en cuatro alternativas:

a) Valor de masa (masa real) utilizando el
volumen de los patrones de masa
determinado experimentalmente  (valores
proporcionados por el CENAM).

b) Valor de masa convencional utilizando el
volumen de los patrones de masa
determinado  experimentalmente (valores
proporcionados por el CENAM).

c) Valor de masa (masa real) utilizando el
volumen de los patrones de masa estimado
por el laboratorio participante (valor tedrico).

d) Valor de masa convencional utilizando el
volumen de los patrones de masa estimado
por el laboratorio participante (valor tedrico).

Los laboratorios secundarios participantes estan
acreditados para calibrar pesas en clase de
exactitud F4[1], para lo cual se requiere que la
densidad de las pesas deba ser asignada asi
como su incertidumbre asociada debera ser
estimada por cada uno de los laboratorios. Por lo
anterior, se incluyen diferentes expresiones de
los resultados de la calibracion.

A los laboratorios participantes les fue asignado
un codigo aleatorio para mantener la
confidencialidad de los resultados.

3. Disefio del programa de comparaciones.
Este programa de comparacion fue disefiado
basandose en documentos internacionales[2],
utilizando cuatro patrones de masa de
fabricacion Masstech que cumple con los
requerimientos establecidos en la NOM-038-
SCFI-2000[1] y la OIML R111[3], estos cuatro
patrones de masa fueron circulados en dos
“pétalos” (grupos) de tres participantes cada uno,
teniendo tres valores de referencia.

4.“Pétalos” de comparacion. La figura 1.
muestra los dos pétalos de comparacién que se
llevaron a cabo durante la comparacion:

e

Pétalo 2

Figura 1. “Pétalos” de comparacion.

Pétalo 1

“Pétalo 1”: Febrero del 2003 a Abril del 2003.
“Pétalo 2”: Mayo del 2003 a Agosto del 2003.

5. Participantes. Seis laboratorios secundarios
acreditados de los cuales tres pertenecen a la
red del CONACYT y tres son invitados:

e INPROS de México, S.A. de C.V.

o CIATEC, AC. (Centro de Investigacion y
Asesoria en Cuero y Calzado, A.C.).

o CIATEC Unidad Aguascalientes.

o CIDESI (Centro de Ingenieria y Desarrollo
Industrial)

e Masstech, S.A. de C.V.

e Basculas Revuelta Maza, S.A. de C.V.

Todos los participantes estan acreditados para el
alcance de 500 mg a 1 kg en clase de exactitud
F4[1,4].

6. Patrones de masa utilizados. Cuatro
patrones de masa fueron circulados en los
siguientes valores nominales: 1 kg, 100 g ,10 gy
500 g, marca Masstech todos en acero
inoxidable en clase de exactitud F4[1,3].



En la tabla 1. se muestran los valores de
volumen, densidad y susceptibilidad magnética
de los patrones de masa determinados por el
CENAM que fueron utlizados para |la
comparacion;

Tabla 1. Valores de los patrones de masa
utilizados en la comparacién.

Valor Forma| Volumen a| Densidad a | Susceptibilidad
nominal 20°C [cm?]| 20°C [kg/m®]| magnética

1 kg OIML | 125,557 7 965 0,036 1

100 g OIML 12,547 7970 0,006 8

109 OIML 1,261 7932 0,009 8
500 mg OIML *

* Se asumio una densidad de 7 950 kg/m®

La densidad maxima de flujo magnético Bmax en
la base de la pesa para los tres patrones fue
menor de 1,4 mT [4].

7. Informe de los participantes. Los seis
laboratorios participantes enviaron directamente
sus resultados al laboratorio piloto (CENAM), aun
cuando no todos enviaron la informacién integra
requerida en el protocolo.

Estos resultados no fueron enviados en informes
oficiales del laboratorio debido a que fueron
expresados de diferente manera de coémo
actualmente esta su alcance de acreditamiento.

8. Valores de referencia.

8.1.1. Para efectos de esta intercomparacion el
CENAM estimo los valores de
incertidumbre de los patrones de masa
utilizados de un %5 EMT de clase E4[1,4].

8.1.2. Antes de comenzar la intercomparacion
el laboratorio de Densidad del CENAM
determind el volumen de los patrones de
masa de 1 kg, 100 gy 10 g, para la pesa
de 500 mg se asumié una densidad de
7950 kg/m®. Los valores de
susceptibilidad magnética volumétrica y
la intensidad maxima del flujo magnético
sobre la base de los patrones también
fueron determinados, como lo expresa la
tabla 1, con lo cual se corrobora que
estos patrones cumplen con los
requisitos establecidos en la NOM-038-
SCFI-2000 [1], para la clase F;.

8.1.3. Durante la secuencia de comparaciones,
los valores de referencia fueron
determinados directamente después de
recibir los patrones de masa al final de
cada “pétalo”.

8.1.4. La incertidumbre expandida de los
valores de referencia son equivalentes a
las incertidumbres estandar combinadas
multiplicadas por un factor de cobertura
de k=2. Estas estan determinadas de
acuerdo con la GUM 1995 [5]. La
incertidumbre expandida asignhada
corresponde a un probabilidad de
aproximadamente el 95 %. Esta
incertidumbre se estimé tomando en
cuenta, el patron de referencia utilizado,
el proceso de mediciéon y el empuje del
aire. Una estimacion debida a cambios a
largo plazo no fue incluida.

8.1.5. Las tablas 2. y 3. muestran los cambios
presentados en masa Yy masa
convencional entre dos re-calibraciones
por el laboratorio piloto para cada
“pétalo”. Ademas se incluyen los
resultados de la incertidumbre debidos a
la deriva de los patrones de referencia.

Tabla 2. Cambios en masa entre dos re-
calibraciones encontrados por el laboratorio
piloto.

Ronda Valor Incertidumbre Incertidumbre
nominal de referencia |Am] de la deriva
(k=2) + mg mg (k=2) + mg
1 kg 0,100 0,075 0,044
“pétalo” 1 100g 0,010 0,016 0,009
1049 0,004 0,005 0,003
500 mg 0,002 0,001 0,000 6
1 kg 0,100 0,004 0,002
“pétalo” 2 100 g 0,010 0,006 0,003
1049 0,004 0,001 0,000 6
500 mg 0,002 0,002 0,001




Tabla
dos

3. Cambios en masa convencional entre
re-calibraciones encontrados por el

laboratorio piloto.

Ronda

Incertidumbre
de la deriva
(k=2) + mg

Incertidumbre
de referencia |Am|
(k=2) + mg mg

Valor
nominal

1 kg 0,100 0,075 0,044

“pétalo” 1

100 g 0,010 0,016 0,009

109 0,004 0,004 0,003

500 mg 0,002 0,001 0,000 6

1kg 0,100 0,004 0,002

“pétalo” 2

100 g 0,010 0,006 0,003

109 0,004 0,001 0,000 6

500 mg 0,002 0,002 0,001

8.1.7.

8.1.8.

m,, =m, + (mh2 -m,,

A los patrones de masa utilizados en la
comparacioén se les encontraron algunos
“rayones” en diferentes partes del cuerpo
durante la intercomparacion, pero en
todos los casos se considero aceptable
para continuar con la comparacion.

La inestabilidad de los patrones de masa
fue tomada en cuenta para los calculos
de los valores de referencia y para el
calculo del error normalizado, E,,[5]
como una componente adicional de
incertidumbre.

Los valores de referencia al tiempo de
las mediciones de cada uno de los
participantes fueron calculados de
acuerdo con las siguientes
consideraciones:

Si dos determinaciones consecutivas de
los valores de referencia estan dentro de
los limites del valor de incertidumbre de
referencia, el valor medio es utilizado
para todos los participantes.

Si dos valores de referencia, my y my,
fueron determinados en un tiempo t; y b,
difieren significativamente, basandose en
que la deriva fue lineal en el tiempo, la
medicion del participante i en un tiempo f;
el valor de masa m; fue interpolado
utilizando la siguiente ecuacion:

t, -t
)tz -

r,i r,l

9. Resultados de los laboratorios

participantes.

9.1. Todos los resultados fueron enviados al
laboratorio piloto (CENAM), incluyendo
un resumen del equipo patrén y de
condiciones ambientales, excepto
algunos de ellos que no los enviaron.

9.2. Los resultados de las mediciones se
muestran en forma tabular y gréfica, ver
anexos del 1 al 5. El valor del E,[5] se
muestra en forma tabular y fue calculado
con la siguiente expresion:

E =—a_ s b)

1/in +U§i

donde, mp y Us es el valor de masa y su
incertidumbre asociada del laboratorio Ay mg y
Ug es el valor de masa y su incertidumbre
asociada del laboratorio B.

Algunas otras componentes que deben
considerarse en el denominador de la ecuacion
b) son:

e La incertidumbre por deriva Uy debido a la
inestabilidad en masa de los patrones
utilizados.

e Si el participante A y B pertenecen al mismo
“pétalo” o a diferente “pétalo”.

En los anexos 1 al 3 se muestran los resultados
de la comparacion.

En el anexo 1 se presentan las graficas de los
valores de masa y masa convencional donde
CENAM proporciona el valor del volumen para
compensar el error sistematico por el volumen de
los patrones de masa y sin embargo se observan
desviaciones considerables principalmente en
100gy10g.

Los laboratorios participantes estan acreditados
en clase de exactitud F4 [1,3], en el anexo 2 se
muestran los resultados respecto a la mediana
debido a que existen diferencias considerables
entre algunos de ellos y en el anexo 3 se
calculan los E, para conocer el grado de
equivalencia. Estos resultados muestran que los



laboratorios son consistentes para la calibracion
de pesas F4, sin embargo debemos tener en
cuenta que en muchos casos este criterio se
cumple debido a que asignarle un valor de
incertidumbre en la densidad de la pesa a
calibrar la incertidumbre expandida se hace mas
grande y por lo tanto les permite que el valor de
E.<1.

Por otro lado las diferencias encontradas puede
deberse a que el acreditamiento es en “masa
convencional” y no en “masa”.

Solo para la pesa de 10 g se tiene un valor de E,
mayor a 1.

10. Conclusiones y Recomendaciones.

a) Aun cuando existe un excelente grado de
equivalencia entre los laboratorios
participantes, existe una diferencia
grande en la declaracion de
incertidumbre, por lo que debe
establecer criterios para la estimacion de
incertidumbre en esta clase de exactitud.

b) El alcance del acreditamiento de los
laboratorios puede expresarse por su
capacidad técnica es decir por la
incertidumbre que demuestre.

c) Tomando el punto b) el acreditamiento
deberia considerarse de expresarse en
“‘masa” en lugar de “masa convencional”,
por lo que los laboratorios deberan
cambiar sus procedimientos de
calibracion.

11.  Agradecimientos. Los laboratorios
participantes expresan su agradecimiento a la
empresa Masstech, SA de CV. Por haber
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comparacion.
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Anexo 1

Diferencia entre el laboratorio i y CENAM. Valores en “Masa” y “Masa convencional” del patron de masa
de 1 kg utilizando el volumen experimental.
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Diferencia entre el laboratorio i y CENAM. Valores en “Masa” y “Masa convencional” del patron de masa
de 100 g utilizando el volumen experimental.
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Anexo 1

Diferencia entre el laboratorio i y CENAM. Valores en “Masa” y “Masa convencional” del patron de masa
de 10 g utilizando el volumen experimental.
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Diferencia entre el laboratorio i y CENAM. Valores en “Masa” y “Masa convencional” del patrén de masa
de 500 mg utilizando el volumen experimental.
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Anexo 2

Diferencia del valor del laboratorio A y la mediana. Valores en masa convencional determinados por los
laboratorios asumiendo el valor de densidad del patrén de masa de 1 kg.
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Diferencia del valor del laboratorio A y la mediana. Valores en masa convencional determinados por los
laboratorios asumiendo el valor de densidad del patréon de masa de 100 g.
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Anexo 2

Diferencia del valor del laboratorio A y la mediana. Valores en masa convencional determinados por los
laboratorios asumiendo el valor de densidad del patron de masa de 10 g.
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Diferencia del valor del laboratorio A y la mediana. Valores en masa convencional determinados por los
laboratorios asumiendo el valor de densidad del patron de masa de 500 mg.
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Valores de E, para 1 kg asumiendo el valor de densidad.

Anexo 3

AB CcD EF GH IJ KL
AB | e + 0,08 - 0,33 - 0,19 - 0,10 - 0,06
CcD - 0,08 | e - 0,60 - 0,43 - 0,21 - 0,24
EF + 0,33 +0,60 | -mmmmememmemeeee + 0,20 + 0,22 + 0,41
GH +0,19 +0,43 - 0,20 | - + 0,07 + 0,22
IJ +0,10 + 0,21 - 0,22 - 0,07 | - + 0,07
KL + 0,06 + 0,24 - 0,41 - 0,22 - 0,07 | mmmmemememeeeeee-
Valores de E, para 100 g asumiendo el valor de densidad.
AB CcD EF GH IJ KL
AB | e - 0,14 - 0,17 - 0,19 - 0,15 - 0,21
CcD +0,14 | - - 0,07 - 0,08 - 0,06 - 0,13
EF + 0,17 +0,07 | - - 0,01 - 0,01 - 0,03
GH +0,19 + 0,08 +0,01 | - + 0,00 - 0,02
IJ +0,15 + 0,06 + 0,01 - 0,00 | -mmmmmmeem- - 0,02
KL + 0,21 +0,13 + 0,03 + 0,02 +0,02 | -
Valores de E, para 10 g asumiendo el valor de densidad
AB CcD EF GH IJ KL
AB | e + 0,30 - 0,23 +0,83 + 0,36 + 0,06
CcD - 0,30 | e - 0,49 + 0,56 + 0,08 - 0,23
EF +0,23 +0,49 | - + 0,96 + 0,55 + 0,28
GH - 0,83 - 0,56 - 0,97 | meememememeeee- - 0,65 - 1,12
IJ - 0,36 - 0,08 - 0,55 R I e —— - 0,52
KL - 0,06 +0,23 - 0,28 +1,12 +0,52 | s
Valores de E, para 500 mg asumiendo el valor de densidad.
AB CcD EF GH IJ KL
AB | e + 0,06 + 0,15 - 0,00 + 0,08 + 0,08
CcD - 0,06 | - + 0,09 - 0,04 + 0,04 + 0,04
EF - 0,15 - 0,09 | - - 0,10 - 0,04 - 0,03
GH + 0,00 + 0,04 +0,10 | - +0,14 +0,13
IJ - 0,08 - 0,04 + 0,04 - 014 | - - 0,00
KL - 0,08 - 0,04 + 0,03 - 0,13 +0,00 | -




