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Resumen

El Laboratorio Tecnolégico del Uruguay, LATU, es el Instituto Metrolégico Nacional del Uruguay, miembro firmante del Acuer-
do de Reconocimiento Mutuo (MRA) entre Laboratorios Nacionales de Metrologia del Comité Internacional de Pesas y Medidas
(CIPM). Las capacidades de medida y calibracién (CMCs) del LATU fueron reconocidas en junio de 2004 y se encuentran pu-
blicadas en la BIPM- Key Comparison Data Base (BIPM, 2009). El LATU estuvo acreditado desde 2001 hasta junio de 2007 por
el Deutscher Kalibrier Dienst (Servicio de Acreditacion Aleman) en las magnitudes Masa, Balanzas y Temperatura (Laboratorio
DKD, DKD-K-25601). Se decidié a partir de ese momento probar el cumplimiento con los criterios establecidos por el CIPM
MRA 'y los requisitos de la Norma ISO/IEC 17025 en el marco de una auditoria in situ llevada a cabo en el LATU en enero de
2008. Como parte de ese proceso de revision de pares, se realizé una Intercomparacion Bilateral entre el PTB y el LATU en los
puntos fijos de la Escala Internacional de Temperatura (ITS-90), desde el punto triple de Hg hasta el punto de congelacion del
Zn, con el PTB como laboratorio piloto. En este articulo los resultados son presentados y discutidos de manera de sostener la
declaracion de mejores capacidades de medida y calibracion (CMCs) en sustitucion de las ya declaradas.

Palabras clave: Puntos fijos, Escala Internacional de Temperatura 1990 (EIT-90), capacidades de medida y calibracion (CMCs),
Incertidumbres, Error Normalizado En.

Abstract

Laboratorio Tecnologico del Uruguay, LATU, is the National Metrology Institute of Uruguay, signatory of the CIPM Mutual
Recognition Arrangement (CIPM MRA), has Calibration and Measurement Capabilities (CMCs) in temperature that were first
published in the BIPM Key Comparison Data Base (BIPM, 2009) in June 2004. LATU was a DKD Laboratory accredited in
Mass, Balances and Temperature from 2001 until June 2007 when it was decided to adopt the CIPM criteria for proving com-
pliance with ISO/IEC 17025 through a Peer Review process. The LATU on site Peer Review was carried out in January 2008,
as part of the process. During the evaluation, a bilateral intercomparison was performed between PTB and LATU at the ITS-
90 fixed points covering the range from Hg TP to Zn FP with PTB acting as the Pilot Laboratory. In this paper the results are
presented and discussed in order to support the declaration of better Calibration and Measurement Capabilities (CMCs) and
substitute the declared ones.

Keywords: Fixed Points, International Temperature Scale of 1990 (ITS-90), Calibration and Measurement Capabilities (CMCs),
Uncertainties, Normalized Error En.

Introduccion

En el marco del Acuerdo de Reconocimiento Mutuo entre Pares
del Comité Internacional de Pesas y Medidas (CIPM, firmado por
Laboratorios Nacionales de Metrologia), se realizan comparaciones
interlaboratorio como una herramienta efectiva para demostrar la
equivalencia de las capacidades de medida y calibracion entre los
distintos Institutos Metroldgicos Nacionales (NMlIs).

Estas comparaciones se organizan usualmente como
intercomparaciones multilaterales clave, tanto por el CIPM o por las
Organizaciones Metroldgicas Regionales (RMOs).

Este articulo describe una intercomparacion entre el LATU
(miembro del Sistema Interamericano de Metrologia, SIM) y PTB
(miembro de EURAMET) en el rango desde -38.8344 °C hasta
419.527 °C, utilizando un termémetro de resistencia de platino (SPRT)
como portador de la escala y con PTB actuando como laboratorio
piloto.

El SPRT fue calibrado empleando la siguiente secuencia:
PTB-LATU-PTB. El objetivo principal de esta comparacion fue
demostrar la capacidad del LATU para calibrar SPRTs, en el rango
de temperatura citado, mediante el empleo de sus propias celdas
de puntos fijos y asi poder declarar sus Capacidades de Medida y
Calibracién (CMCs) en la Base de Datos de Comparaciones Clave
(KCDB), Apéndice C del CIPM MRA.

Materiales y Métodos

Equipos empleados

SPRT. Se empled en esta intercomparaciéon un termdémetro de
resistencia de platino estandar de vaina larga (SPRT), de valor
nominal de resistencia 25 Q (Rosemount modelo 162CE, nimero de
serie: 4895, vaina de proteccion de acero inoxidable). Se compararon
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mediante este instrumento las realizaciones de la Escala Internacional
de Temperatura 1990 (ITS-90) de Alemania y Uruguay. El rango
comparado fue desde -38.8344 °C hasta 419.527 °C, esto incluy? los
puntos fijos del Hg, H20, Ga, Sn'y Zn.

Puentes de medida de resistencia. Ambos laboratorios utilizaron
un puente para mediciones de relacion de resistencia AC / DC marca
ASL modelo F18 con dos resistencias estandar AC / DC marca
Tinsley de valores nominales de resistencia de 25 ohm y 100 ohm,
respectivamente.

Celdas y hornos. El valor nominal de la pureza de materiales en las
celdas de puntos fijos del LATU y el PTB se especifico como igual o
mejor que 99,9999 % (6N o seis nueves). Las Tablas 1 y 2 muestran
las caracteristicas de las celdas de puntos fijos y hornos empleados por
LATU y PTB, respectivamente.

Punto fijo Fabricante | Patrones Materinl  [Horno/Bafio
del LATU
£n Isotech Celda cerrada| Johnson Husrne
Matthey de una zona
Sn Isotech  [Celda cermada|  Johnson Homo
Matthey | de una zona
1SOTECH
Gra Isotech  |Celda cerradal  Johnzon Calibrador
- ) - Matthey ISOTECH
TPFW CENAM Vidrio Bafio Dewar
barosilticato con hielo
. | . _ picado
Hg Isotech Triple point 1SOTECH

Protocolo

La comparacion se ha llevado a cabo mediante el cumplimiento de
los requisitos de este protocolo:

1) Medicion de la resistencia del SPRT en el punto triple de
agua (TPW) con un puente de medida de resistencias luego de haber
recibido el termémetro.

2) Mediciones de la resistencia del SPRT en el punto de
congelamiento del (Zn FP), punto de congelamiento del estaiio (Sn
FP), punto de fusion del galio (Ga MP), punto triple de mercurio (Hg
TP) con un puente de medida de resistencias en el orden citado.

3) Medicién de la resistencia del SPRT en el punto triple de agua
(TPW) con un puente de medida de resistencias luego de cada punto
fijo realizado.

Modelo matematico

Para realizar la comparacion de resultados se emplea la siguiente
ecuacion:

WT: RT / RTPW

Para cada punto fijo implicado, LATU llevé a cabo una realizacion
y PTB hizo al menos dos realizaciones de cada uno. La resistencia
de los SPRT se midié en dos corrientes de medicion (1 mA y 1,414
mA) para poder determinar el valor de potencia cero. La resistencia de
los SPRT se corrigid por el efecto de presion hidrostatica para cada

Tabla 1. Detalles de los puntos fijos empleados por LATU para la

realizacién de la comparacion.

Punto fijo Fabricante Celda Materinl  [Horno/Bafo
Referencin
del PTB(*)
n FIB Celda abiertn Preussag Homo
N XKV Pure de tres zonas
Metals GmbH| ISOTECH
Muodelo ITL
17703
Sn ~ PFIB  [|Celduabiera| Koch | Homo
N*X Chemicals Lid. | de tres zonas)
ISOTECH
Modelo
1770]
Cia Isotech  [Celda cerrada|  Johnson Calibrador
N213 Matthey ISOTECH
TPW Han Seiemific | Vidrio cunran] V-Flecto smow| Baio de pumo
N 043 | +10 pk (**) | triple de ogua
ISOTECH
Hg Isotech Punto triple Aparato de
B MO punto triple
de mercurio
Y81 d

punto fijo.

Resultados

Las comparaciones de los resultados para las mediciones
PTB-LATU-PTB obtenidas se muestran en la Tabla 3.

Punto fijo Wrs(PTB) |Wrs(LATU)| Wrs{PTE) | Tere-Team
0 mA 0 mA 0 mA ImK
Fechas Ene 11 o Ene 18] Ene 28 a Feb 2 |Feb 7o Feb 18
2008 2008 2008
He 0,84418626 | 084419396 | 084418634 | -1.9mK
Gia 111810344 | 111810407 | 1,11810367 0,1 mK
Sn 1,89252229 | 189253512 | 1,89252197 | -0.8 mK
n 256842888 | 256842346 | 256842799 1.4 mK

Tabla 2. Detalles de los puntos fijos empleados por PTB para la

realizacién de la comparacion.

(*) Trazables a los patrones nacionales.

(**) Efecto por la composicion isotépica del agua media oceanica

SMOW=Standard Mean Ocean Water.

La comparacion comenzé en el PTB con la realizacion de la
calibracion del SPRT desde el 11 de enero hasta el 18 de enero de
2008, continud en el LATU desde el 28 de enero hasta el 2 de febrero
y fue finalizada en el PTB el 13 de febrero de 2008.

Tabla 3. Diferencias entre las mediciones obtenidas en PTB y en el

LATU expresadas en mK; la diferencia estéa referida al promedio de
las mediciones realizadas en PTB menos las mediciones realizadas
en LATU.

Los resultados de la Tabla 3 se expresan en el Grafico 1.
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Gréfico 1. Resultados de la comparacion PTB-LATU-PTB.
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Expresion de la incertidumbre

Los valores de la incertidumbre correspondientes al LATU se
expresan en la Tabla 4. Se informan por separado las contribuciones
tipo A y tipo B para cada punto fijo, de forma de brindar una mejor
aproximacion con respecto a los parametros considerados en la
estimacion de los valores de incertidumbre.

Punio fijs g N | Ga S Ln
Pureza [ [ faly i
Longitud de inmersion fom 179 | 367 | 287 | 183 [ ik4
Comribocion Incertidumbre T ipa B
Impurezas Isotipicas 025 | 1o | 020 032 | 0,71
Commeccion por presian hidrmostitica 1,0k LXi] [LEi)] oz 0,0z
Presidn de gas 000 | 015 | 001 w70 | 0,70
Resistores Standard 050 | 050 | 050 140 | 140
Pugnte de medida de reviniencias 0,657 To0s | o0d T | 08iE] 6,602
|'r|||1.|;_:.|.;i|'||| del WTP 0,17 0y [ e} (138 0,51
Attocalentamiento 005 | oa | 005 | 030 | 020
|:IIIII_ e Mije dg_;_.|_|_l if |.|.'_|: LA ] |_.|| 1,0
Comportamiento de ko 020 | 0,15 | 010 040 | 035
Total Tipo B 062 | 056 | 059 1,76 | 2.1
Contribucion TipoA al Presupuesio
de la Incenidumbre
Incertedumbre Total [||\- A= 1) N 0,18 0,15 ER- 1] 0,19
Incentidumbre Total Expancida (k= 2) 199 | LIT | 135 387 | 484

Tabla 4. Expresion de los valores de incertidumbre correspondientes
al LATU.

En laTabla 5 se muestran las capacidades de medida y calibracion
(CMCs) a ser declaradas por el LATU.

Punio fijo Uparu jk=2)
aerpladas porel DK en 2046
M 5.0 m&
TPW 1,5 mK
L] 1.5 mk
5n 5,0 mk
i 5.0 mK

Tabla 5. Capacidades de medida y calibracion a declarar (CMCs).

Estas son las capacidades que fueron aceptadas por el Deutscher
Kalibrierdienst durante la ultima auditoria de acreditacion efectuada en
marzo de 2006. El auditor responsable de la auditoria de Peer Review
(revisién de pares) estuvo de acuerdo en mantener estos valores de
capacidades y recomend¢6 estudiar la caracterizacion de todas las
celdas de puntos fijos empleadas, para poder disminuir estos valores
de capacidades de medida y calibracion en el futuro. Las capacidades
de medida y calibracion del PTB se exponen en la Tabla 6.

Panti fijo Lrim (k=2
Hy 0,26 mk,
Ga ; 1,35 mk
Sn_ : 0,85 mb,
In 1,30 mk

Tabla 6. Capacidades de medida y calibracién declaradas ante el
CIPM del PTB (CMCs).

Error normalizado |En|

Luego de haber determinado las diferencias y sus incertidumbres
asociadas, se pueden emplear herramientas muy utiles de analisis de
datos.

Entre estas ultimas se encuentra el error normalizado |En|, que se
define mediante la siguiente ecuacion:

En| = | (T, 1, - Topw) ! VU, i = U

ATU LATU PTB

Se espera que los valores de |[En| sean menores o iguales a 1 para
poder establecer que las diferencias de temperatura entre los dos
laboratorios sean consistentes con las incertidumbres declaradas.

La Tabla 7 presenta los valores de |En| obtenidos. Todos los valores
cumplen con la condicion |En| < 1. Esto implica que las capacidades
de medida y calibracion que se pretenden declarar son sostenibles.

Punts fijis |Ea|
£n 0ni7
Sn AT
Lin 0.o7
Fiig 03K
TP UNE!

Tabla 7. Error normalizado |En|

Conclusiones

Los resultados obtenidos apoyan las capacidades de medida
y calibracion (CMCs) a ser remitidas para su revision y posterior
publicacion en la base de datos de comparaciones clave del CIPM
(MRA).

Sin embargo, y de acuerdo con el equipo auditor de la Peer
Review, LATU debe caracterizar sus celdas para poder determinar si
sus comportamientos se acercan a los ideales con respecto a la presion
hidrostatica y a la transferencia de calor al medio ambiente.

Se han dado pasos en esa direccion al estudiar en detalle las celdas
de punto triple de agua (TPW), obteniendo resultados satisfactorios
luego de haber mejorado la aislacion del ambiente y empleando
ecualizadores de cobre en el pozo de la celda.

Por otra parte, el LATU adquirié una Unidad de Calibracion de
puentes de medida de resistencia desarrollada en el MSL (Measurement
Standard Laboratories, de Nueva Zelanda) para mejorar la trazabilidad
de sus medidas eléctricas.
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Resumen

El queso Colonia es un queso tipico uruguayo, elaborado segun los criterios de calidad y tradicién quesera de inmigrantes suizos
radicados en el departamento de Colonia. Su investigacion y publicacién aportan conocimiento para la difusion de un proceso
que aun no presenta denominacion de origen protegida. El objetivo del estudio fue investigar si la tecnologia de salado por im-
pregnacion en vacio afecta el proceso de maduracion del queso Colonia en comparacion con el proceso de salado tradicional.
Para el seguimiento de los cambios se realizaron determinaciones del indice de maduracion, concentraciéon del cloruro de sodio
en agua del queso, el pH y la evolucién de las bacterias Lactococcus lactis, Lactococcus lactis subsp. diacetylactis, Leuconostoc
subsp. mesenteroides y Propionibacterium. Al finalizar la maduracién, se evaluaron sensorialmente los atributos de textura, sa-
bor y aroma, apariencia externa y apariencia interna. Las condiciones operativas elegidas del salado por impregnacion en vacio
lograron el mismo ingreso de sal que las del proceso tradicional y en la mitad del tiempo. No se observaron diferencias en ninguno
de los parametros quimicos y microbiologicos estudiados. En lo sensorial tampoco se apreciaron diferencias en el flavor, textura
y apariencia externa. Se hallaron ciertas diferencias en el tamaiio y distribucién de los ojos.

Palabras clave: Tiempo de salado, bacterias lacticas, bacterias propiénicas, queso uruguayo.

Abstract

“Colonia” type cheese is a typical Uruguayan cheese, elaborated following the quality standards and cheese making tradition
brought by Swiss immigrants settled down at the Uruguayan department of Colonia. Its study and outreach provide knowledge
to the diffusion of a process wich does not present a protected designation of origin. The aim of the study was to analize if
the vacuum impregnation technology affects Colonia cheese ripening process compared with the traditional salting methods.
Chemical, microbiological and sensory changes during ripening after both, SIV and traditional salting methods, were analized in
this study. Chemical changes refer to moisture, sodium chloride concentration and rate of ripening. The microbiological changes
were focused onto bacteria growing and identification of Lactococcus lactis, Lactococcus lactis subsp diacetylactis, Leuconostoc
subsp mesenteroides and Propionic bacteria. Sensory attributes linked to texture, taste and flavor, as much as external and
internal appearances were evaluated. The selected operating conditions of the vacuum impregnation process allowed the income
ingress of salt to the cheese in half traditional process time. Under these conditions, no differences in chemical and microbiological
parameters studied were appreciated. There were no sensory differences in flavor, texture and the outward appearance but
certain differences in the size and distribution of the eyes were found.

Keywords: Time of salting, lactic acid bacteria, Propionic bacteria, Uruguayan cheese.
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atmosférica. Por otro lado, este proceso de salado podria afectar la
microestructura del queso, la evolucion de los fermentos microbianos
y, en consecuencia, la protedlisis (Pavia et al., 1999).

Introduccion

El queso Colonia es un queso tipico uruguayo, elaborado segiin
los criterios de calidad y tradicion quesera de los inmigrantes suizos
radicados en la cuenca lechera del departamento de Colonia. El
proceso tradicional de salado del queso Colonia de 7 kg ocurre por
inmersion en salmuera concentrada (20°Bé, 5,2 de pH, 10-12 °C de
temperatura) durante 48 horas. En estas condiciones, el ingreso de sal
ocurre por difusion, con el tiempo de inmersion como unica variable
de control del proceso.

Latecnologia de salado por impregnacion en vacio fue ampliamente
estudiada por Fito y colaboradores desde el afio 1994 (Fito, 1994;
Fito et al.,1993; Guamis, 1997; Pavia, 1999). En este mecanismo, la
penetracion de la sal en el queso se debe no sélo al proceso de accion
capilar, sino también al gradiente de presion impuesto al sistema.

La aplicacién de esta tecnologia permite disminuir el tiempo de
salado y controlar el ingreso de sal en el queso, mediante el monitoreo
de los ciclos de presion de vacio versus tiempo y tiempo a presion

Pavia et al. (2000) estudiaron la protedlisis del queso tipo
Manchego salado por impregnacion en vacio. El proceso de salado
afectd tinicamente el grado de protedlisis en la cascara del queso en
comparacion con el salado tradicionalmente.

La maduracion del queso es un proceso mediante el cual la cuajada
recién elaborada, de pobres caracteristicas reoldgicas y sensoriales,
se transforma en una masa homogénea con sabor, aroma y textura
caracteristicos. Ello se logra durante la maduracion, por medio de
cambios secuenciales y simultaneos causados por las proteinasas de
la leche, las enzimas coagulantes y los cultivos iniciadores.

En este estudio se determiné el indice de maduracion como
indicador del grado de protedlisis, la difusion de cloruro de sodio en
el queso, el valor del pH y la evolucién de las bacterias Lactococcus
lactis, Lactococcus lactis  subsp. diacetylactis, Leuconostoc
subsp. mesenteroides y de las bacterias propidnicas. Al finalizar la
maduracidn, se evaluan sensorialmente los atributos de textura, sabor



