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1. INTRODUCCION

IBMETRO viene organizando rondas de Ensayo de Aptitud dirigido a apoyar a los
laboratorios u organismos de inspeccidn que realizan ensayos en la matriz de
minerales de wolfram con la finalidad de mejorar las capacidades analiticas y la
gestion en organismos de inspeccion y laboratorios bolivianos.

Para que un laboratorio u organismo de inspeccidén sea considerado competente
es necesario que asegure la confiabilidad de sus resultados. La participacion
regular en programas de ensayos de aptitud es uno de los medios disponibles
para que demuestren su desempefio.

La participacion en estos programas es un requisito establecido en las normas de
competencia técnica para laboratorios de ensayo. También es un requisito exigido
por la Direccion Técnica de Acreditacion en Bolivia (DTA-CRI-015) y en algunos
casos puede ser un requerimiento establecido en la legislacion vigente.

2. ORGANIZACION

Direccidon de Metrologia Industrial y Cientifica
= Instituto Boliviano de Metrologia - IBMETRO
w 71 La Paz, Av. Camacho N© 1488
- - Contacto: (+591) 72015382; (+591) 71543136
IBMETRO www.ibmetro.gob.bo

3. UNIDAD DE COORDINACION

COMITE TECNICO — CIENTIFICO
Lic. Julian Morales — Coordinador Técnico y Responsable estadistico del ensayo de
aptitud
Lic. Jose Luis Gonzales — Supervisor de Metrologia Quimica
Ing. Henry Paco Marino — Director de Metrologia Industrial y Cientifica

PERSONAL DE APOYO
Ing. Yamil Acho — Colaborador técnico
Lic. Jimena Torrez — Colaborador técnico
Lic. Gilda Cruz Ochoa - Colaborador Técnico
Lic. Maria Eugenia Marcelo Choqueticlla - Colaborador Técnico



http://www.ibmetro.gob.bo/
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4. OBJETIVOS

> Presentar los resultados de la evaluacion del desempefio de los
laboratorios  participantes en el ensayo de aptitud EQ-0169
“"DETERMINACION DE WOLFRAM Y ELEMENTOS MINORITARIOS EN
MINERALES DE WOLFRAM” que contempla los pardmetros de Wolfram,
Arsénico, Antimonio, Azufre y Estafio siguiendo los lineamientos
establecidos en la Norma ISO/IEC 17043:2023.

» Proveer una herramienta objetiva para que los laboratorios participantes
demuestren su competencia técnica ante entes acreditadores y demas
partes interesadas.

» Promocionar a los Ensayos de Aptitud que organiza el IBMETRO como
herramientas para el aseguramiento interno de la calidad de los
organismos de evaluacion de la conformidad nacionales.

> Fortalecer la infraestructura nacional de la calidad y la confianza de los
usuarios de esta infraestructura.

5. DESCRIPCION DE LOS iTEMS DE ENSAYO

Matriz Desg::pq Cantidad Parametros
Mineral de Muestra
Wolfram A en sobre | Aprox. 20 g Wodlfram, Azufre, Arsénico y Estafio
(Wolframita) sellado
Mineral de Muestra
Wolfram B en sobre | Aprox. 20 g Wolfram
(Scheelita) sellado

Tabla 1. Descripcion de los items de ensayo

Las muestras de Mineral de Wolfram para el item de ensayo fueron
proporcionadas por el laboratorio KENNAMETAL BOLIVIA S.R.L. que derivé en un
lote de estos items que fueron homogenizados y envasados en el Laboratorio de
Quimica Inorganica de IBMETRO en La Paz.

6. VALOR ASIGNADO Y ESTADISTICO DE DISPERSION

El valor asignado x,. para cada uno de los parametros se obtuvo a partir de la
mediana de los resultados, calculada segun la siguiente ecuacion:

Mediana = Xin+1 Si “n” es impar (1)
2
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Xz; + Xin+1 Si“n” es par 2
Mediana = ————2%-

2

Siendo x; el promedio individual de las mediciones de cada muestra (A y B), el
cual fue calculado segun la siguiente ecuacion:

Valor, + Valor, (3)
X =
' 2

Siendo Valor 1 y Valor 2 los resultados reportados por los laboratorios (para la
muestra A y B).

Al tratarse de un Ensayo de Aptitud con un ndmero reducido de participantes. El
estimador de dispersion se obtuvo del modelo general de Horwitz el cual es
independiente del nimero de participantes.

0,22c cuando c<1,2x1077
Ope =1 0,02¢084% cuando 1,2%1077 < ¢ <0,138 (4)
0,01¢%* cuando ¢ > 0,138

Donde:

c=Fraccion en masa.

La incertidumbre estandar de cada uno de los valores asignados ha sido estimada
mediante la siguiente expresion:

1,25 % ¢c* (5)

u(xpt) = \/5

Siendo
o* = desviacion estandar robusta (MADe)
p = NUmero de Laboratorios participantes en el parametro

7. CONFIDENCIALIDAD

Los resultados del Ensayo de Aptitud han sido tratados con absoluta
confidencialidad, cada participante fue identificado por un cddigo individual, que
solo es conocido por el laboratorio participante y por la Unidad de Coordinacién
del ensayo.
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8. EVALUACION DEL DESEMPENO

El tratamiento de los datos para la evaluacion del desempeio estara basado en la
Norma ISO 13528:2022, “Statistical methods for use in proficiency testing by
interlaboratory comparisons”. El desempefio de cada laboratorio participante en el
Ensayo de Aptitud sera evaluado mediante el z-score.

Xi — X
z, = Pt (6)
O-pt
Donde:
x,: = Valor asignado
x; = Resultado del participante “i”
o, = Desviacion estandar para evaluacion de la aptitud

Se determiné el valor de z-score para cada laboratorio participante. El desempefio
ha sido clasificado como satisfactorio, cuestionable, insatisfactorio, a partir de la
interpretacion de este parametro. A menor valor absoluto de “z” mejor es el
desempefio del laboratorio.

e Satisfactorios: |z| menor o igual a 2

e Cuestionables: |z| mayor a 2y menor a 3

e Insatisfactorios:|z| mayor o igual a 3
Cuanto menor sea el valor absoluto de “z”, mejor sera el desempefio del
laboratorio.

Para los parametros en los que la incertidumbre sea significativa respecto al
estimador de la dispersidn de los laboratorios y se cumpla que:

u(xpt) > 0,3 * oyt (7)

Se considerara la incertidumbre para expandir el denominador del estadistico de
desempenio. Este estadistico se llama z' y se calcula de la siguiente manera:
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R ki (8)
\/Gf,t + u(xpt)

Donde:

x,: = Valor asignado

x; = Resultado del participante “i"
o, = Desviacion estandar para evaluacion de la aptitud

u(x,,) = Incertidumbre estandar del valor asignado

Para el cdlculo de la incertidumbre expandida se considera un factor de cobertura

k=2.

U(xpt) =k * u(xpt) 9)

9. RESULTADOS
9.1. Wolfram en Mineral de Wdélfram A (Wolframita)

Valor asignado

Parametro Valor Dispersion Incertidm_nbre
Expandida
(g/100g) (ope) (9/100g)
Wolfram 56,88 0,754 0,04

Tabla 2. Valor asignado, estadistico de dispersion para la evaluacion de desempeiio e

incertidumbre expandida.
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Grafico 1. Valores reportados por los participantes (puntos negros), incertidumbres asociadas
(barras negras), valor asignado (linea verde), estadistico de dispersion multiplicado por 2 (linea

segmentada azul) e incertidumbre expandida (linea violeta).

En la siguiente figura se muestran la evaluacion del desempefio de los
participantes, de forma grafica.
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Grafico 2. Evaluacion de desempeiio de los participantes (Nota. Los valores insatisfactorios que

salen de la escala no son visualizados).

En el siguiente cuadro se resume la informacidn mas relevante de la evaluacién
del desempeno de los participantes.
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2602 56,85 -0,04 Satisfactorio
FBBO 56,87 -0,02 Satisfactorio
48ED 56,90 0,02 Satisfactorio
4E6F 57,15 0,35 Satisfactorio
F48D 58,60 2,27 Cuestionable

Tabla 3. Cédigos de participantes, resultados reportados, estadistico de evaluacion y resultado
de la Evaluacion de desempeiio

9.2. Azufre en Mineral de Wélfram A (Wolframita)

Azufre 1,940 0,0702 0,005

Tabla 4. Valor asignado, estadistico de dispersion para la evaluacion de desempeifio e
incertidumbre expandida.

Mineral de Wolfram A - Azufre
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Grafico 3. Valores reportados por los participantes (puntos negros), incertidumbres asociadas
(barras negras), valor asignado (linea verde), estadistico de dispersion multiplicado por 2 (
linea segmentada azul) e incertidumbre expandida (linea violeta).

En la siguiente figura se muestran la evaluacion del desempefio de los
participantes, de forma grafica.
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Grafico 4. Evaluacion de desempeiio de los participantes (Nota. Los valores insatisfactorios que
salen de la escala no son visualizados).

En el siguiente cuadro se resume la informacion mas relevante de la evaluacion
del desempeno de los participantes.

4E6F 1,505 -6,19 Insatisfactorio
FBBO 1,938 -0,04 Satisfactorio
48ED 1,940 0,00 Satisfactorio
2602 1,942 0,04 Satisfactorio

Tabla 5. Caodigos de participantes, resultados reportados, estadistico de evaluacion y resultado
de la Evaluacion de desempeiio

9.3. Arsénico en Mineral de Wolfram A (Wolframita)

Arsénico 1,053 0,0418 0,003

Tabla 6. Valor asignado, estadistico de dispersion para la evaluacion de desempeifio e
incertidumbre expandida.
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Grafico 5. Valores reportados por los participantes (puntos negros), incertidumbres asociadas
(barras negras), valor asignado (linea verde), estadistico de dispersion multiplicado por 2 (linea
segmentada azul) e incertidumbre expandida (linea violeta).

En la siguiente figura se muestran la evaluacion del desempefio de los
participantes, de forma grafica.
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Grafico 6. Evaluacion de desempeiio de los participantes (Nota. Los valores insatisfactorios que
salen de la escala no son visualizados).

En el siguiente cuadro se resume la informacién mas relevante de la evaluacion
del desempeno de los participantes.
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2602 1,050 -0,07 Satisfactorio
48ED 1,053 0,00 Satisfactorio
FBBO 1,053 0,00 Satisfactorio
4E6F 1,065 0,29 Satisfactorio

Tabla 7. Céodigos de participantes, resultados reportados, estadistico de evaluacion y resultado
de la Evaluacion de desempeiio

9.4. Estaio en Mineral de Wolfram A (Wolframita)

Estafio 13,33 0,365 0,07

Tabla 8. Valor asignado, estadistico de dispersion para la evaluacion de desempeifio e
incertidumbre expandida.

Mineral de Wolfram A - Estafo

-

Valor

F48D 48ED 2602 FBBO 4E6F
Participante

Grafico 7. Valores reportados por los participantes (puntos negros), incertidumbres asociadas
(barras negras), valor asignado (linea verde), estadistico de dispersion multiplicado por 2 (
linea segmentada azul) e incertidumbre expandida (linea violeta).

En la siguiente figura se muestran la evaluacion del desempefio de los
participantes, de forma grafica.
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Grafico 8. Evaluacion de desempeiio de los participantes (Nota. Los valores insatisfactorios que
salen de la escala no son visualizados).

En el siguiente cuadro se resume la informacion mas relevante de la evaluacion
del desempeno de los participantes.

F48D 10,80 -6,92 Insatisfactorio
48ED 13,28 -0,14 Satisfactorio
2602 13,30 -0,08 Satisfactorio
FBBO 13,36 0,08 Satisfactorio
4E6F 13,65 0,88 Satisfactorio

Tabla 9. Cédigos de participantes, resultados reportados, estadistico de evaluacion y resultado
de la Evaluacion de desempeiio

9.5. Wolfram en Mineral de Woélfram B (Scheelita)

Wolfram 79,43 0,891 0,05

Tabla 10. Valor asignado, estadistico de dispersion para la evaluacion de desempeiio e
incertidumbre expandida.
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Grafico 9. Valores reportados por los participantes (puntos negros), incertidumbres asociadas
(barras negras), valor asignado (linea verde), estadistico de dispersion multiplicado por 2 (
linea segmentada azul) e incertidumbre expandida (linea violeta).

En la siguiente figura se muestran la evaluacion del desempefio de los
participantes, de forma grafica.
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Grafico 10. Evaluacion de desempeiio de los participantes (Nota. Los valores insatisfactorios que

salen de la escala no son visualizados).

En el siguiente cuadro se resume la informacion mas relevante de la evaluacion
del desempeno de los participantes.
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Participante Resultado Puntaje z Resultadp’de
reportado evaluacion
F48D 77,27 -2,42 Cuestionable
48ED 79,41 -0,03 Satisfactorio
FBBO 79,43 0,00 Satisfactorio
2602 79,51 0,09 Satisfactorio

Tabla 11. Cddigos de participantes, resultados reportados, estadistico de evaluacion y resultado
de la Evaluacion de desempeiio

10. LABORATORIOS PARTICIPANTES

En este ensayo de aptitud se registrd la participacion de 3 laboratorios de
diferentes departamentos de Bolivia. Es importante resaltar que la numeracion de
la tabla N° 12 es solamente un indicativo del nimero de laboratorios participantes
en el presente Ensayo, no esta asociada a los cddigos de participacion de los
laboratorios.

N° INSTITUCION DEPARTAMENTO
1 INSPECCION Y LABORATORIO DE CALIDAD SGLAB SRL LA PAZ

2 LABORATORIO KENNAMETAL BOLIVIA S.R.L. LA PAZ

3 LABORATORIO QUIMICO CONDE MORALES ORURO

Tabla 12. Participantes del Ensayo de Aptitud EQ-0169 Determinacion de Woélfram y elementos
minoritarios en Minerales de Wélfram.

11. OBSERVACIONES GENERALES SOBRE EL DESEMPENO DE LOS
LABORATORIOS

e Todos los laboratorios participantes recogieron los items de ensayo y
reportaron sus resultados en las fechas establecidas en el Protocolo, ningtn
laboratorio participante reporto algun inconveniente con el estado de los
items de ensayo una vez que llegaron a sus instalaciones.

e Se recomienda a los participantes la implementacion de la estimacion de la
incertidumbre de sus mediciones ya que la incertidumbre es un parametro
importante asociado al resultado de una medicién, la cual caracteriza la
dispersion de los valores que pueden ser razonablemente atribuidos al
mensurando.

12. CONCLUSIONES
e Se logrd brindar a los participantes una herramienta para evaluar su
desempefio y demostrar su competencia técnica para realizar los ensayos
en Minerales de Wolfram en el presente ensayo de aptitud.
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e El disefio estadistico y los criterios de evaluacion utilizados por el IBMETRO
como proveedor fueron adecuados para el propdsito del ensayo de aptitud.

e Se recomienda, cuando sea posible, el uso de materiales de referencia
certificados, uso de materiales de control de calidad, entre otros, segun lo
recomendado en la norma ISO/IEC 17025 para el aseguramiento de la
calidad de las mediciones.

e Se sugiere en todos los casos, la validacion del método de ensayo, la
implementacion de un procedimiento de control interno de calidad, el
control metroldgico de los equipos.

e Se recomienda realizar una evaluacion del sesgo de las mediciones con el
fin de tomar acciones de mejora que puedan ayudar a corregir los errores
sistematicos asociados a una medicion.

e Se recomienda la participacién rutinaria en Rondas de Ensayos de Aptitud
con el fin de demostrar su mejora o para demostrar la permanencia de su
buen desempefio. La Unidad de Metrologia Quimica y el Comité Cientifico
Técnico agradecen el interés y la colaboracion de los participantes en la
realizacion de este Ensayo de Aptitud.
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