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Informe final comparacién bilateral entre institutos nacionales de metrologia
de LACOMET-Costa Ricay CEHM-Honduras para volumenes de 25 mL y
10 mL

Comparacion de volumenes de 25 mL — calibracién de picnbmetro
Comparacion de volumenes de 10mL — calibracion de pipeta

Luis Damian Rodriguez Araya
Ing. Wendy Chinchilla

Introduccién

Las Pruebas de Aptitud Técnica son una herramienta util para corroborar la
competencia técnica de los involucrados y de aseguramiento de la calidad de los
resultados emitidos para sustentar las capacidades de medicién reportadas por los
participantes.

En Agosto del 2013, se acordé llevar a cabo una comparacion en la magnitud de
volumen entre los institutos metroldégicos nacionales (IMNs) de Costa Rica
(LACOMET) y Honduras (CEHM). Esta comparacion tiene como proposito
principal comparar el desempefio de las mediciones de volumen usando pipetas
10 mL y un picnédmetro 25 mL, de manera que permita a los laboratorios
participantes aportar evidencia que soporte sus capacidades de medicion y
calibracién (CMCs).

1. Laboratorios participantes

Los laboratorios participantes y sus correspondientes contactos técnicos son
enlistados en la Tabla 1 presentada a continuacion.

Tabla 1. Participantes en la comparacion de volumen

Laboratorio Acrénimo Pais Contacto Técnico
Laboratorio Luis Damian Rodriguez
Costarricense de LACOMET Costa Rica 9
. Araya
Metrologia
Centro Hondur'eno de CEHM Honduras Ing. Wendy Chinchilla /
Metrologia Ing. Mardel Hernandez
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2. Equipos volumétricos viajeros

Para la comparacion Bilateral se determinaron por el método gravimétrico el valor
del volumen contenido a 20 °C en un picnometro de 25 mL y el valor del volumen
vertido a 20 °C de dos pipetas de 10 mL, con sus respectivas correccion e
incertidumbre expandida. Cada equipo volumétrico contaba con marcas de
identificacion grabada, clase de exactitud y valor nominal. Todos los equipos
tenfan un coeficiente ctbico de dilatacién térmica de1,0X107° °C™

Tabla 2. Datos de los patrones para la comparaciéon de volumen.

Equipos NVoI_umen Marca Tiempo de Identificacion
ominal mL espera
Picnometro 25 e N.A 51
Pipeta 10 Witeg 15 V7
Pipeta 10 Witeg 15 V8

Figura 1y 2 Equipos volumétricos viajeros
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3. Programa de circulacion y fecha de mediciones
LACOMET fungié como laboratorio piloto, por lo que determiné el volumen vertido
por las pipetas al inicio y después de las mediciones de CEHM para comprobar la
consistencia de las propiedades metrolégicas de los equipos volumétricos viajeros.

El cronograma se presenta a continuacion:

Tabla 3. Cronograma de medicién de los equipos volumétricos viajeros.

Nombre del Laboratorio Fecha
LACOMET Septiembre 2013
Octubre y
CEHM Noviembre 2013
LACOMET Diciembre 2013

El picndmetro 51 sufri6 un dafio en la tapa antes de iniciar mediciones por parte
del CEHM. EI picnémetro fue reparado por el CEHM, para esto se desgasto la
parte superior de la tapa hasta quedar una superficie plana por lo que el volumen
vario y solo se cuentan con los valores del CEHM y de LACOMET al final.

4. Método de calibracion y trazabilidad de los resultados reportados

Las determinaciones se realizaron por el método Gravimétrico, en el caso de
LACOMET se utilizo un método de comparacion contra patrones de masa para
determinar la masa del agua, por su parte el CEHM realizo la determinacion de la
masa del agua por medio de lectura directa de la balanza

Para la calibracion de los equipos volumétricos viajeros el LACOMET y el CEHM
utilizaron sus patrones de referencia y balanzas. En el caso de LACOMET al
utilizar patrones de masa, la trazabilidad en masa viene dada por los mismos, en
cuanto el CEHM al realizar la medicion utilizando el método de lectura directa de la
balanza, la trazabilidad en masa esta dada por la calibracién de la balanza.

Para la produccion del agua utilizada durante la comparacion LACOMET utilizo un
sistema de bidestilacion mientras el CEHM utilizo un sistema de destilacion y
posteriormente deionizador. Para la determinacion de la densidad del agua, en
ambos casos se aplico la ecuacion de Tanaka con las correcciones por diferencia
de la presion atmosférica del respectivo laboratorio con respecto a la presion
atmosférica al nivel del mar y la correccion por utilizar agua con aire disuelto
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5. Resultados
5.1 Estabilidad de los equipos volumétricos viajeros
LACOMET realiz6 varias calibraciones de los equipos volumétricos viajeros antes
de las mediciones del CEHM y después de que los patrones viajeros regresaran al
LACOMET, solo el picnbmetro 51 que como se indicé anteriormente solo pudo ser
medido por LACOMET al final.

Los resultados obtenidos se presentan a continuacion:

Tabla 4. Resultados de estabilidad de los patrones viajeros

Volumen a Incert. Volumen a Incert.

nc\)/r;:]lionral Identificacion 20°C (k=2) 20°C (k=2) Diferencia
mL mL mL mL mL
Septiembre 2013 Diciembre 2013
10 mL V7 10,000 4 0,006 1 9,998 6 0,003 8 0.0018
10 mL V8 9,994 1 0,005 5 9,992 0 0,004 8 0,002 1
25 mL 5. e e 24,9820 0,0016 -

Para el calculo de los valores y su incertidumbre reportados por LACOMET se
utilizo un promedio de las mediciones realizadas al inicio y al final, y en la
estimacion de la incertidumbre de esto valores se tomo en cuenta un factor por la
reproducibilidad de las mediciones, calculado a partir de un estudio de ANOVA
como se indica en la Norma ISO 5725-5:2006, asi mismo la repetibilidad utilizada
fue la obtenida por el ANOVA.

No se observa una deriva significativa para las pipetas. Por lo tanto se determina
qgue los equipos se mantuvieron estables durante y después del proceso de
comparacion.

5.2 Valores reportados

El volumen a 20 °C vertido o contenido por los patrones viajeros fue determinado
por LACOMET y el CEHM, en el caso de LACOMET el volumen fue determinado
antes y después de las mediciones del CEHM con la excepcion del picndmetro 51
como se indicd antes. A continuacién se presentan los resultados obtenidos y sus
incertidumbres expandidas reportadas con un factor de cobertura de k = 2 para
una probabilidad de cobertura de un 95 %.
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Tabla 5. Resultados Calibracion de las pipetas de 10 mL a 20 °C

V7 V8

Volumen
vertido a

Volgmen Incertidumbre Incertidumbre
vertido a ) )
expandida 20 °C expandida

20 °C
mL mL mL mL

Participante

LACOMET 9,999 5 0,005 7 9,992 9 0,005 4
CEHM 10,003 0,005 9,999 0,005

10,009

10,007

10,005

10,003 4

10,001

9,999

9,997

Volumen vertido a 20 °C (mL)

9,995

9,993 - . .
LACOMET CEHM

Figura 3. Volumen vertido a 20 °C para la pipeta V7

]
CONSTRUIMOS UN PAIS SEGURO s | Gobiemo de Costa Rica
1

@ (506) 2280- 5387 / 2283 6580 / 2253-2048 / 2225- 6544 | 2224- 5130 - Fax (506) 2283 5133 Apdo. 1736-2050
Ciudad de la Investigacién, San Pedro de Montes de Oca, Costa Rica - Correo electrénico metrologia@lacomet.go.cr




: Informe Final
(\ Comparacion bilateral
ACOMET LACOMET-Costa Rica

Laboratorio

Costarricense de Metrologia y C E H M - H on d uras

10,005
10,003
10,001
9,999 — *
9,997
9,995
9,993 ¢
9,991
9,989
9,987
9,985 : .
LACOMET CEHM

Volumen vertido a 20 °C (mL)

Figura 4. Volumen vertido a 20 °C para la pipeta V8

Tabla 6. Resultados Calibracion de los picnémetros de 25 mL a 20 °C

51
- Volumen contenido a 20 °C Incertidumbre expandida
Participante
mL mL
LACOMET 24,982 0 0,001 6
CEHM 24,980 3 0,000 8
24,9845
24,9835 T
&
§ 24,9825 1
o 24,9815
£ I
g ZE', 24,9805 + T
S 24,9795
S
S 24,9785
S 249775 ; .
LACOMET CEHM

Figura 5. Volumen contenido a 20 °C por el picnbmetro 51
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5.3 Grado de equivalencia entre los participantes.

El grado de equivalencia entre los participantes se calculé como la diferencia entre

los participantes:

DiacomeT-ceHm = ViacomeT - VcEHM

Con una incertidumbre expandida como sigue,

_ 2 2
U(DLACOMET—CEHM) - \/ Ul acomer + UCenm

El valor del Error Normalizado, E,, usado para la evaluacion de los resultados
reportados, se obtuvo de la siguiente expresion:

_ |DLacoMET-cEHM!
En

UL acoMET-cEHM)

Los parametros de andlisis para el error normalizados son los siguientes:

E, < 1, habra consistencia
E, > 1, no habréa consistencia

Los resultados obtenidos son los siguientes.

(1)

(2)

3)

Tabla. 7 Grado de equivalencia y Error Normalizado de los resultados del volumen

vertido a 20 °C por las pipetas

Grado de equivalencia | Incertidumbre Expandida Error normalizado
. ) rror normaliz
Codigo del equipo DiLacomeT-cEHM Uoracomer—cenm) En
mL mL
V7 -0,003 5 0,007 6 0,5
V8 -0,006 1 0,007 4 0,8

Tabla. 8 Grado de equivalencia y Error Normalizado de los resultados del volumen

contenido a 20 °C por los picnémetros

Grado de equivalencia | Incertidumbre Expandida ,
Ly : Error normalizado
Cédigo del equipo DLACOMET-CEHM U(bLacomer—cenm) En
mL mL
51 0,001 7 0,001 8 0,9
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6. Conclusiones

Los errores normalizados de la tabla 7 muestran que los volimenes vertidos a
20 °C por las pipetas, reportados por el LACOMET y el CEHM, medidos por el
meétodo gravimétrico son consistentes.

El error normalizado de la tabla 8 muestra que los volimenes contenidos a 20 °C
por el picnémetro, reportados por el LACOMET y el CEHM, medidos por el método
gravimétrico es consistente.
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