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Resumen

 No puede  pensarse en mejora continua sin aplicarla también  a la actividad metrológica relevante, la cual en mucho casos, a veces sistemáticamente, está relegada por la idea de que un instrumento de medición, por su misma naturaleza, está libre de errores.  Parafraseando a Bessel,  puede decirse que un sistema de medición tiene todas  las no-conformidades posibles mientras no esté documentado lo contrario. 

La institución IRMM, de la Unión Europea, conduce comparaciones interlaboriatoriales del más alto rigor. Aquí se expone principalmente- pero no exclusivamente- una de ellas, cuyo sujeto o mesurando es una muestra de arroz  sobre la que debían informarse los contenidos de cuatro elementos químicos.

Los resultados fueron sorprendentes en su similitud para cuatro categorías de laboratorios, a saber: los acreditados y “autorizados” ( por entes independientes de los acreditadores), los acreditados no aceptados, los aceptados no acreditados y los ni acreditados ni aceptados.

Abstract

No thought can be given to continuous improvement without applying the concept also to the relevant metrology activities- which, in many cases and sometimes even systematically- are relegated on account of the idea that a measuring instrument, owing to its own nature,  is free from errors. Para-phrasing Bessel, it can de said that a measuring system is affected by all possible non-conformitites as long as the opposite is not documented.

The IRMM institution of the EU conducts interlaboratory round robins at the top level of rigor. One

of them is the main subject of this paper, the measurand being a sample of rice, of which the contents of four chemical elements had to be  be reported.

The results were astonishing in their similitude for the four categories of laboratories involved, namely those accredited and “authorized” (  by organisms unrelated to the accreditors) , those accredited but not authorized, those not accredited but  authorized and those neither accredited nor authorized.

Introduction

El “IRMM”= Institute for Reference Materials and Measurements- Comisión Europea, Geel, Bélgica- desarrolla un programa internacional de mediciones en Química: “IMEP”.  Los IMEP incluyen a laboratorios de numerosos países. Proveen valores de referencia con trazabilidad  demostrada, los que permiten evaluaciones según los resultados- no según los procedimientos; y muestran el grado  de equivalencia en escala internacional. Se establecieron en apoyo de políticas de la UE (Protección al Consumidor, Salud Pública, Mercado Único, Investigación y Tecnología, Comercio  Exterior y Política Económica. Éste lleva el Nº 19.

Deben ilustrar objetivamente sobre grado de equivalencia y  calidad de las mediciones químicas,

 Los valores de referencia son necesarios para la trazabilidad, así como  incertidumbres pequeñas según los criterios internacionales. Por tanto, estos valores no dependen de los resultados individuales. Los laboratorios reciben una Muestra Certificada de Ensayo- con concentraciones no reveladas. Cada laboratorio utiliza su propio método, y luego los valores se comparan  internacionalmente.

Caso 1: El IMEP- 19
El arroz es el alimento principal para casi la mitad de la población mundial:  hay que mantener los tóxicos en niveles aceptables. Los niveles de Cd y  Pb- dañinos- están fijados  en el Reglamento                                                            de la CE. Mientras que Zn y Cu son óligoelementos esenciales. La EC pidió al Comité Científico de Alimentos revisar los niveles superiores de ingesta diaria de Zn y Cu. Los resultados provinieron de 267 participantes de 43 países en 5 continentes, y se muestran aquí junto con el valor de referencia. Los resultados fueron agrupados según grado de experiencia, acreditación auto-declarada, autorización para el elemento del caso, técnica usada, sistema de gestión de la calidad en uso, lineamientos usados para la incertidumbre, y por ubicación geográfica.

El polvo de arroz provino de  cultivo en agua contaminada  con Cu . Los laboratorios de referencia tenían que tener experiencia comprobada en  espectrometría de masas de dilución atómica (IDMS) para el mesurando en su matriz, específicos, de lo que dieron prueba  el IRMM y el Bundesanstalt für  Materialprüfung (BAM)- ratificada luego comparando con otros 15 institutos nacionales de todo el mundo. Para incertidumbre, IRMM y BAM siguieron  el GUM.

Las muestras de arroz

Fueron provistas por el National Institute of Metrology of Japan, de arroz cultivado en agua conta-minada con Cd cerca del límite superior de la reglamentación japonesa. En el IRMM se envasó de a

 15 g en frascos de vidrio. Se ensayó la homogeneidad en frasco en 20 sub-muestras de 8 frascos, por espectrometría de absorción atómica Zeeman para muestra sólida (SS-ZAAS). Se ensayó la homoge-neidad entre frascos por IDMS analizando 2 sub-muestras de 5 frascos. Los resultados fueron eva-luados concordantemente y comparados con los procedimientos de ISO  35 y basados en ANOVA. No

se observaron diferencias significativas.

Los laboratorios de referencia del IMEP-19

Tenían que tener experiencia  y registros comprobados de aplicaciones de espectrometría de masas de dilución atómica (IDMS), y ser capaces para el mesurando y la matriz. Ambos presentaron completos presupuestos de incertidumbre acordes con el GUM.

Métodos analíticos usados

Para Cd, Cu y Pb el IRMM usó  IDMS con un espectrómetro de masas de plasma inductivamente acoplado (ICP-MS) por cuadrupolo. Para Zn el BAM usó IDMS con un espectrómetro de masas multi-colector de ionización térmica (TIMS).

Gráficos 

Del extenso trabajo con numerosos gráficos sólo se presentan aquí los  cuatro más pertinentes para el caso, respectivamente para Cd, Cu, Pb y Zn. En cada uno se han agrupado  cuatro categorías de labo-ratorios: de izquierda a derecha, respectivamente laboratorios acreditados y autorizados, laboratorios solamente acreditados, laboratorios solamente autorizados  y laboratorios ni acreditados ni autorizados. Se representan los resultados nominales, con sus incertidumbres respectivas. Los laboratorios de la tercera categoría son los menos numerosos, y los de la cuarta, los más numerosos- como  queda claro por el ancho de cada “curva” grupal. Estos gráficos figuran al final del artículo.

Conclusión general de estos cuatro gráficos

Ni en los resultados de la extensa y rigurosa intercomparación de IMEP-19, ni en las incertidumbres asociadas, se observan diferencias significativas  entre los cuatro grupos; en particular para los acre-ditados y autorizados, respecto a los ni acreditados ni autorizados.

Las Grandes Preguntas

1: siendo tan representativas y válidas estas comparaciones, ¿ a qué se debe la similitud de los resultados?;

2: ¿dónde debe aplicarse la mejora continua?

CASO 2: El del UK Government Chemist

A continuación , datos tomados de “Accreditation  and Quality Assurance”, Nº 7, 1999, páginas 280 a 291: “King B; Boley, N; Kanan,G: “The Correlation of Laboratory Performance in Proficiency Tes-“ting, with other QA Characteristics”.

“Un estudio de 1996 por el Laboratorio del Químico del Gobierno concluyó que, en relación a la “corrección de los resultados de una comparación (“round robin”), no  había diferencias significativas “entre los laboratorios acreditados y los no acreditados, de los cuales 365  de los 527 participantes “respondieron”.

Conclusión y las Grandes Preguntas

Las mismas del caso anterior.

:
CASO 3:¿Una clave?- de P. Klenowsky

El problema de la acreditación ha sido tratado in extenso en el completo y muy especializado artículo de Klenowsky, P.(Miembro  por la República Checa, de la Comisión Internacional de Metrología Legal,  y Miembro de ISO CASCO WG 25 (responsable de la revisión de ISO 17025), Bulletin de

 l´ Organisation Internationale  de Métrologie Légale, Vol. XLVI, Nº 1, 2005-01, Paris:

“Conformity assessment

“Conformity assessment and metrology: Where we go in the future?

“ Se ha demostrado arriba que actividades cruciales en metrología están sujetas ahora, por la vía de “ISO CASCO, a normalización que es influenciada por varios intereses creados. Acreditadores, “especialmente, son muy activos respecto  a normas de la más alta prioridad para ellos: ISO/IEC “17011, ISO/IEC 17025.  Los acreditadores dominan la concurrencia a las sesiones de los grupos de “trabajo correspondientes, y los borradores son, simplemente, escritos por ellos. ISO CASCO, infor-“tunadamente, no es capaz de garantizar un grado razonable de imparcialidad en esto.

“V Conclusión

“ El área reglamentada por ley es responsable respecto al bienestar general, y tiene neutralidad jurada. “Actúa sobre la base de reglamentos legales y, por lo tanto, ofrece la máxima certidumbre legal posi-“ble. En comparación con ésto, el área no reglamentada por ley es comúnmente patrocinada por cor-“poraciones, y está sujeta a intereses comerciales individuales”.

Conclusión del autor/ compilador/ traductor

Sería erróneo concluir que la acreditación carece de valor: Lo importante es cómo se realice y con qué intereses. De todos modos, debería siempre ser acompañada por un fuerte programa permanente de comparaciones interlaboratoriales- la más importante información sobre la competencia técnica, y la más instructiva herramienta para la mejora continua.

Está claro por la enorme participación en el IMEP-19, de laboratorios no acreditados ni autorizados, que estas comparaciones son consideradas como elemento fundamental en el proceso de mejora continua. Incluso puede conjeturarse que algunos han decidido mejorar su competencia técnica, aún antes de pedir la acreditación. Lo mejor: intercomparaciones frecuentes, periódicas y aperiódicas.

La Comisión de la Unión Europea insiste en que los acreditadores deberían ser

a: imparciales;

b: técnicamente competentes en su ramo;

c: ajenos a intereses comerciales.

El autor ofrece este trabajo como base de discusión para la mejora continua hasta , por lo menos, llegar a corregir los principales problemas expuestos.
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Figuras

Las cuatro citadas van al final de este artículo.
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Figure 61
IMEP- 18: Trace elements in Rice
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Results from all participants according to Accredited and/or Authorised.

Figure 62
IMEP- 19: Trace elemenis in Rice
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Figure 64

IMEP- 19: Trace elements in Rice
Certified value :22.99 + 0.44 mg-kg™ [U=k-u, (k=2)]
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