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Dntraduceidn. Vieleta Ramos Markinez.

INTRODUCCION

En la Industria en general ta medicién es fundamental. Controlar los procesos
de fabricacién, técnicas, métodos, o procedimientos analiticos, implican
esencialmente mediciones, las cuales deberan estar controladas por un sistema
que permita tener un alto grado de confiabilidad y exactitud, lo gue se puede
lograr a través de un sistema metrologico de calibracion.

La metrologia es la ciencia de las mediciones y la calibracién, para su estudio
se divide en:

Metrologia eléctrica,
Metrologia fisica,
Metrologia de materiales,
Metrologia mecanica. .

La metrologia mecanica se divide a su vez en Ia metrologia dimensional y
metrologia de masas, esta ultima sera el punto de partida del presente trabajo
debido a que la balanza analitica constituye una de las herramientas mas
importantes en ¢l analisis cuantitativo.

La masa es una magnitud basica, por lo cual su determinacién es muy
importante, y la manera mas exacta de determinarla es mediante el uso de los
instrumentos para pesar, los cuales, por medio de una medicién de fuerzas y una
constante interna de ellos, proporcionan un valor de masa. De esto se hablara
mas ampliamente en el capitulo I.

FGacidtad de Estudias cS’upeu'arm %awgam - iw -
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Por otra parte, también, se presenta la documentacién generada en base
a las recomendaciones de la NOM-059-SSA1-1993; que emitio SSA la cual es de
caracter obligatorio y ético, y en la cual se hace una especial recomendacion
respecto a la documentacion y la calibracion de instrumentos de medicién, por lo
que resulta importante la elaboracion de los PNO’s, de operacion, mantenimiento
preventivo, calibracion, verificacion, uso y limpieza del marco de masas, asi
como [a calibracion en campo del instrumento para pesar de bajo alcance
(Balanza analitica Mettler PM 400), de esto se hablara mas adelante en el
capitulo I1.

Actualmente el Laboratorio de ias Especializaciones en Farmacia
Industrial (Especialidad en Desamollo y en Procesos Farmacéuticos) de la
Facultad de Estudios Superiores Zaragoza, se realizan proyectos en el area de
investigacion y desarrollo, por lo que constituye uno de los instrumentos de
medicién de mayor uso e importancia, sobre todo en el andlisis cuantitativo, por
esta razon nos enfocaremos en la metrologia de masas, en particular en la
calibracion y la elaboracién de la documentacion de un instrumento para pesar
de bajo alcance (Balanza Analitica Mettler PM 400).

Cabe mencionar que, al elaborar esta documentacién se clasifico a nuestro
instrumento como “Instrumento para pesar de bajo alcance’, lo cual se refiere
aquellos que no utifizan pesos mayores a 20 kg. De esta manera dicha
documentacion se puede extrapolar a cualquiera de las areas a nivel docencia,
asi como en la industria en particular.

Facultad de Estudios Sufwzwm %amgamf. -w-




Dntraduceidm. Vialeta Ramos MHartines.

En base a la norma citada anteriormente las distintas organizaciones
desarrollan sus propios sistemas de control de PNO’s. Para este caso de
estudio, los procedimientos se realizaran de acuerdo al sistema de
documentacion, ya establecido en el laboratorio de las especializaciones en
farmacia industrial, lo cual permitira, tener un control adecuado de las
mediciones, y por tanto, los resultados seran confiables. Permitiendo asi
evidenciar la historia del procedimiento efectuado, y asi se podré garantizar la
calidad del trabajo, y lo mas importante se implementara un sistema de
calibracion en el area, bajo el cumplimiento de las Normas y Especificaciones
establecidas por Organismos Oficiales.

acultad de Estudias .Sufwdoum %awqam - v -
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CAPITULO 1

1. METROLOGIA

La metrologia, es la ciencia de las mediciones, concepto que pertenece
a esta disciplina. Medir es el acto de determinar el valor de una magnitud. La
medida representa un aspecto juridico que constituye un factor importante en el
progreso econdmico y social de un pais (1)

La metrologia juega un papel muy importante en el desarmrollo Industrial ¥
basicamente en la calidad de los bienes Yy servicios, y no se puede tener calidad
si antes no se tiene la forma de medir las caracteristica y atributos que definen la
calidad de un producto (1)

La metrologia es la ciencia que se ocupa de las mediciones y de los medios para
lograrlas, y esta a su vez se divide en tres grandes ramas: (1)

% Metrologia Legal.
% Metrologia Cientifica.
< Metrologia Industrial. (1)

La metrologia legal se encarga de la normalizacion de las mediciones y de la
coordinacion de los sistemas metrolégicos y sus lineamientos 1)

La metrologia cientifica es responsable del mantenimiento de los patrones
primarios, del disefio y reproducciéon de las definiciones Internacionales, asi
como la investigacion y mantenimiento de los mas altos niveles de exactitud ()]

La metrologia Industrial es donde se localiza el usuario final de la cadena
metrologica y es donde se realizan los servicios de calibracién, mediante los
patrones de trabajo, en los |laboratorios de metrologia o en el sitio de operacion
de los instrumentos (1)

Para su estudio existe, en nuestro pais el CENAM que es un organismo
descentralizado con personalidad juridica y patrimonio propio, cuyo objetivo es
llevar a cabo funciones de alto nivel técnico en materia de metrologia (1,2, 3).

Facallad de Estedias. Snfzouhm %a-wgaza:
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El CENAM fue creado para establecer y desarrollar patrones nacionales de
medicion, diseminando su exactitud hacia la industria y a todos los usuarios del
pais, asegurando ademas la compatibilidad de estos patrones con los de otros
paises principalmente con los que México tiene mayor intercambio comercial (1,
2.3)

El CENAM se ha organizado en 4reas de acuerdo a los principales sectores de la
metrologia, los cuales son mencionados a continuacién: (1, 2, 3)  (ver figura
No.1)

Metrologia Eléctrica.
Metrologia Fisica.

Metrologia de Materiales.

» Metrologia Mecanica. (1, 2, 3)

1.2 METROLOGIA DE MASAS.

Dentro de la metrologia mecanica se encuentra la metrologia de masas; la cual
cobra una gran importancia; ya que es el objeto de estudio del presente trabajo.

La masa de un objeto o sustancia, es una magnitud fisica mesurable que se
define como la cantidad de materia que contiene un cuerpo. El peso, en cambio,
es una medida de la fuerza con la que es atraido un cuerpo a la tierra. (4,5,6)

La masa es una magnitud basica, por lo cual su determinacion es muy importante
en las actividades productivas. La manera mas exacta de determinarla es
mediante el uso de los instrumentos para pesars+ los cuales, por medio de una
medicién de fuerza y una constante interna de ellos, nos proporcionan un valor de
masa. (4,5,6)

*Lidmese, Instrumento para pesar: balanza, y de la cual hablaremos en ef subcapitulo 1,2 acerca del porque de esta denominacion.

Facullad de Estudias rs)ufmu'uws C-maw?(m -2 -
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1.3 INSTRUMENTOS PARA PESAR DE BAJO ALCANCE

Los instrumentos para pesar, involucran balanzas y basculas. Segun la
NOM-010-SCFI-1995 la terminologia méas correcta para nombrar a estos
instrumentos de manera general es; Instrumento para pesar, y son todos aquellos
instrumentos cuyo fundamento principal es proporcionar un valor de masa por {0
que en este trabajo se usara el término “‘masa’(4,5,6)

Un instrumento para pesar se define como aquel instrumento de medicion que se
utiliza para determinar la masa de un cuerpo usando la accién de Ia gravedad.
El instrumento puede también usarse para determinar otras cantidades,
magnitudes, parametros o caracteristicas relacionadas con masa (4,5,6)

El criterio metrolégico utilizado para clasificar a nuestro instrumento de medicion,
es su capacidad de pesaje, por lo que se le ha denominado como: instrumento
para pesar de bajo alcance de medicion (Ver figura 2), que es aquel cuyo
alcance maximo es igual o menor a 20 kg (7,8)

Uno de los motivos por los que se eligio este criterio metroldgico; se debe a que
el alcance, que se piensa dar a este trabajo es a nivel docencia, pues en el
laboratorio de la especialidad en desarmollo y procesos farmacéuticos de la
Facultad de Estudios Zaragoza no se utilizan pesos mayores a 20 kg, en
comparacion a los utilizados en la Industria Farmacéutica. Aunque este trabajo
se limita a Instrumentos para pesar de bajo alcance, puede adaptarse a otro tipo
de Instrumentos para pesar.

! Alto alcance mayor a 5 000 kg "
CAPACIDAD DE PESAJE ?f Mediano alcance mas de 20 kg a5 000 kg ;
| Bajo alcance menor o igual a 20 k

! Especial

CLASE DE EXACTITUD 1 Fina
Media

Y __ . Ordinaria N o

Figura No.2 Clasificacién de los instrumentos para pesar segin sus caracteristicas metroldgicas (7,8)

Facultad de Estudios csiupe:inw& :Cz.awga@aa -4 -
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1.4 MASA Y PESO.

La masa es una expresion intrinseca de |a materia y es constante en todo el
universo, por ei contrario, el peso es la fuerza con la que el cuerpo es atraido por

la fuerza de la gravedad entre él y un cuerpo mayor, en nuestro caso, la tierra.
(5.9

La balanza analitica constituye una hemramienta imporiante en el analisis
cuantitativo y con ella se comparan objetos de masa desconocida con otros cuya

masa se conoce hasta que la diferencia entre ellos sea menor que el limite de
deteccion de la balanza. (5,9)

Un cambio en la localizacion geografica o en la atraccion gravitacional no
afectara al valor que se mide por que ia balanza analitica compara unas masas
desconocidas con ofras conocidas bajo la misma fuerza gravitacional. Por elio

se usan indistintamente los términos “masa” y “peso” cuando se trabaja con la
balanza analitica. (5,9)

El peso y la masa estan relacionados entre si por la ya familiar expresion:
W=Mg

Donde:

W = Peso

M = Masa de! objeto

g = La aceleracion de la gravedad.

Los andlisis quimicos siempre se basan en la cantidad de materia 0 masa, para
que sus resultados no estén sujetos al lugar en que se realizan. (5,6,9)

Se determina facilmente la masa de un objeto por comparacion con una masa
conocida. Con este fin se utiliza una balanza; puesto que g influye exactamente

de la misma forma sobre la referencia y el problema, se obtiene una correcta
comparacion de masas. (5,6,9)

Yacultad de Estudios Sapwam%awqaw -5-
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1.5 FACTORES DE INTERFERENCIA.

Los factores que tienen mayor influencia en la técnica de pesaje son los que a
continuacién se mencionan, y que bajo ciertas condiciones debemos tomar en

cuenta como variables a controlar por lo que nos limitaremos a mencionar fo mas
importante para la rutina diaria.

A. TEMPERATURA.

La sensibilidad cambia en dependencia de la temperatura. Con temperatura

variante o altas exigencias en la resolucidn, debe calibrarse la balanza
nuevamente a la temperatura de medicién. (5,6,9)

B. POSICION OBLICUA.

En posicion oblicua de la balanza, el valor de pesada cambia en el valor de
coseno del angulo de inclinacion.

Por ejemplo: para una pesa de 200 g aparece una indicacion de 199,9996 g,
cuando la balanza se encuentra en una posicion oblicua de 2:1000 (esta posicion
es aceptada, cuando una superficie de instalacion de 1m de longitud lateral se
fevanta aprox.2 mm por un lado). Todas {as balanzas con alta resolucion (con
mas de 60.000 digitos) tienen, por este motivo, patas de ajuste y nivel de burbuja

por 1o que se debe controlar regularmente la nivelacion exacta de su balanza
(5,6.9)

C. EMPUJE DEL AIRE.

Las pesas de calibracion estan ajustadas a una densidad de 8.000kg/m°, bajo
una densidad normal del aire 1.2 kg/m>.  Si la densidad de la muestra varia,
surge un error de empuje que es de casi 0.1 % de la pesada para una solucién
acuosa, por ejemplo. En una pesada normal relativa este error es menor. Si se

hace una pesada absoluta, especialmente de muestras voluminosas y ligeras, se
tiene que eliminar el error usando {a formula:

M = Nw 1-d1/8000 Kg m-?, donde

1T—diid {5)
M = Masa real
Nw = Valor de lectura
d1 = densidad del aire
d =densidad de la muestra.

Jacultad de Estudios Superiores Harageza. -6 -
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D. CORRIENTES DE CALOR.

Muestras y recipientes calientes producen una corriente de aire que
aparentemente disminuye el peso. El valor depende mucho de la forma de ia
muestra o recipiente y de la temperatura. Muestras calientes tienen que ser
enfriadas obligatoriamente a la temperatura ambiente.  Si las exigencias de
exactitud son altas deben ser aclimatadas en la misma camara de pesada. (5,6,9)

E. CARGAS ELECTROSTATICAS.

Muchas veces las muestras, recipientes o el mismo usuario tienen una carga
electrostatica, lo que se manifiesta, especiaimente cuando el aire esta seco, con
errores de varios mg hasta 1 g de rango y una lectura cambiante. Algunas series
de balanzas analiticas cuentan con un protector contra corrientes de aire con
paredes bafadas con una cubierta conductora de electricidad, algunas otras
cuentan con platilios de pesada antiestaticos como accesorios opcionales. Con
ello se reducen estos efectos en forma evidente (5,6,9)

F. VIBRACIONES.

Generalmente, dependiendo del lugar de instalacién o mesa, es suficiente una
mesa de laboratorio estable para realizar pesadas de hasta 0.1 mg y de 0.01 mg
de legibilidad. Vibraciones de alta frecuencia (regularmente sobre 20 Hz) son
neutralizados por los filtros digitales de forma gue aun movimientos fuertes
directamente al lado de la balanza no influyen en el resultado (naturalmente se
prolonga el tiempo de mediciéon.)  Se debe evitar vibraciones que pueden ser
ocasionadas por golpes de la mesa o apoyandose sobre ella durante la medicion.
(5,6,9)

G. CORRIENTES DE AIRE.

Los movimientos de aire tienen un efecto de frecuencias menores. Es muy dificil
para la balanza diferenciar estos movimientos del cambio de valor de peso.

En balanzas analiticas se pesa con el protector contra corrientes de aire cerrado,
por consecuencia, no hay problemas.

Balanzas con legibilidad de 1 mg 6 10 mg se usan la mayoria de las veces con el
protector contra corrientes de aire abierto parcialmente o también sin él.

Durante la instalacién debe buscar un lugar sin cormriente directa de aire:
principalmente debe evitarse durante la calibracion.

Para legibilidad menor o igual a 0.1 g, la influencia de la cormiente de aire es de
poca importancia bajo condiciones normales de laboratorio. {5,6,9)

Facultad de Estudios csjupwbws' %a-mgaza: -7 -
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H. ERRORES OPERATIVOS.

Estos errores constituyen el peor y mas frecuente problema, pero son los mas
faciles de controlar y corregir. Por lo general, se originan a consecuencia de la
mala o poca cuidadosa manipulacién de la balanza. Los peores dafios son
aquellos que deterioran de modo permanente a la balanza. (5,6,9)

1.6 PRINCIPIO DEL FUNCIONAMIENTO DEL INSTRUMENTO PARA PESAR.

Un instrumento para pesar de funcionamiento electronico es aquel que
dispone de una fuente eléctrica, en la cual la medida viene dada en todo el
campo de pesada, sin la utilizacion de masas intermas en el instrumento.
Normalmente éstas, disponen de un transductor* el cual cubre el intervalo del
instrumento.

Muchos transductores utilizados en este tipo de instrumentos presentan una
sensibilidad al momento magnético residual y a la permeabilidad magnética de la
carga, una prueba simple, que da una indicacion de tipo cualitativo, (no
cuantitativo), se puede hacer utilizando una carga de valor proximo a la
capacidad maxima, constituido de un material ferromagnético y uno no
magnético, se colocan sobre el instrumento primero el ferromagnético y encima
el no magnético, se toma la lectura, después se invierten las posiciones de los
dos materiales y se observa la lectura. Una eventual diferencia entre las
lecturas puede indicar la sensibilidad del transductor a estos efectos. (4)

‘Transductor de esfuerzo: Parte del instrumento que sirve para medir k2 masa a través de la conversion del esfuerzo mecanico en una
sefial eléctrica. También conocida como celda de carga.(6)

Facaltad de “Estudins Superiares C’mamqam;. -8 -
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1.7 CARACTERISTICAS METROLOGICAS DE LOS INSTRUMENTOS PARA
PESAR

A continuacion vamos a definir algunas caracteristicas metrolégicas de los
instrumentos para pesar de bajo alcance, las cuales son de gran importancia
para caracterizar a nuestro instrumento.

¢ ALCANCE DE MEDICION
Intervalo entre el alcance maximo y el minimo. (7.8)

¢ ALCANCE MAXIMO (Max)

Intervalo méximo de pesaje de un instrumento, sin tomar en cuenta la capacidad
aditiva de la tara. (7,8), la capacidad maxima de pesaje de nuestro instrumento a
calibrar es de 410 g

+ ALCANCE MINIMO (Min)

Valor de la carga debajo de la cual los resultados de Ia pesada pueden estar
Sujetos a un emor relativo excesivo. (7,8), la capacidad minima de pesaje de
nuestro instrumento a calibrar es de 10 mg..

¢ ESCALON O DIVISION REAL DE LA ESCALA (d)
Es el valor de la indicacién minima mostrada por el instrumento. (7,8)

¢ ESCALON O DIVISION DE VERIFICACION (e)
Es el valor de verificacion y se utiliza para la clasificacion de un instrumento (7,8)
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1.8 REQUISITOS METROLOGICOS
Principios de la clasificacién.
Clases de exactitud

Segun la recomendacion 76 de la OIML (R76-0IML) los instrumentos para pesar
se clasifican de acuerdo a su clase de exactitud (10) Ver tabla 1.

¢+ ESPECIALI
¢ FINATI

¢ MEDIA NI
.

ORDINARIA lill

Para determinar la clase de exactitud de los instrumentos para pesar se aplica la

siguiente formula:

Donde:

n = Max
e

n=

numero de divisiones minimas

Max= alcance méaximo de medicion
e = division de verificacion (7,8)
Normalmente es el fabricante quien proporciona el valor de e.

CLASIFICACION DE LOS INSTRUMENTOS PARA PESAR

" DIVISION DE

CLASE DE “NUMERO DE ALCANCE |
EXACTITUD VERIFICACION ESCALONES DE MINIMO ¢
0 VERIFICACION Min '
ESCALON DE n= Max/e (Limite inferior) -
VERIFICACION Minimo Maximo .
ESPECIAL 0001g<e 50 000 - 100e
|
FINA 0,001 g<e <0, 05g {100 100 000 20e
I 01gs<e 5000 100 000 50e
MEDIA 0,1g<e2<g 100 10 000 20e
1] 5g<e 500 10 000 20e
ORDINARIA 5g<e 100 1000 10e
i
TABLA No.1 Criterios de clasificacién de los Instrumentos para pesar. {6)
Gacultad de Estudios cS’upeu‘aw& Crzuamguzm -10 -
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1.9 CALIBRACION

Todos los instrumentos  instalados en laboratorios de la industria quimico
farmacéutica deben ser sometidos a una calibracién periddica, para verificar su
estabilidad, exactitud, y reproducibilidad. La calibracién de instrumentos, yfo
verificacion se efectuara con la frecuencia que establezcan los requerimientos
oficiales, cuando estos existan.

La calibracién es un conjunto de operaciones que determinan, bajo condiciones
especificadas, la relacion entre los valores indicados por un instrumento o
sistema de medicién, o los valores representados por una medicion material y los
valores conocidos comrespondientes a un patron de referencia. (11 12)

A continuacion definiremos las pruebas metrolégicas utilizadas para calibrar a
nuestro instrumento para pesar:

¢ EXACTITUD DE LA MEDICION:
Proximidad de concordancia entre el resultado de una medicion y el valor
convencionalmente verdadero de la magnitud medida. (8,9)

+ VERIFICACION
Conjunto de operaciones que nos permite saber si se encuentra dentro de los
EMT’s para su verificacion y con esto saber si el instrumento es apto o no. (8,9)

+ EXCENTRICIDAD O CARGA EXCENTRICA:

Las indicaciones para diferentes posiciones de una carga deben permanecer
dentro de ios errores maximos tolerables, cuando el instrumento se aprueba. A
menos que se indique ofra cosa, se debe aplicar una carga comespondiente de
1/3 a % de la suma del alcance maximo y el comespondiente efecto maximo
aditivo de tara. Soluci6n aceptable: Se podra realizar esta prueba sin considerar
el efecto maximo aditivo de tara. (8,9)

+ ESTABILIDAD:
Aptitud de un instrumento de medicion para conservar sus caracteristicas
metrologicas constantes. (8,9)
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¢+ REPETIBILIDAD DE MEDICIONES:

Proximidad de concordancia entre los resultados de las mediciones sucesivas del
mismo mensurando, efectuadas con la aplicacion de la totalidad de las
condiciones siguientes:

Mismo método de medicién.

Mismo observador

Mismo instrumento de medicién

Mismo lugar

Mismas condiciones de uso

. Y repeticion en periodos cortos de tiempo.

La repetibilidad puede expresarse cuantitativamente como una caracteristica de
la dispersién de los resultados. (8,9)

R

+ INCERTIDUMBRE DE MEDICION:

Estimaciéon que caracteriza el intervalo de valores dentro de los cuales se
encuentra el valor verdadero de la magnitud medida. La incertidumbre de
medicién comprende en general, muchos componentes,  Algunos de estos
pueden ser estimados sobre la base de la distribucion estadistica de los
resultados de series de mediciones y pueden estar caracterizados por
desviaciones estandar experimentales. La estimacion de los otros componentes
puede estar basada solamente en la experiencia u otra informacién. (8,9)

¢+ ERROR MAXIMO TOLERADO (EMT):

Diferencia maxima en mas o menos, establecida en la reglamentaciéon o norma
respectiva, entre la indicacion de un instrumento y el correspondiente valor
verdadero, determinado por masas patrones de referencia, con el instrumento en
ceros sin la carga y en la posicion de referencia. (8,9)
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CAPITULO 11

2. DOCUMENTACION EN LA INDUSTRIA QUIMICO FARMACEUTICA SEGUN
LAS NOM

Los principios tedricos basicos relacionados con los PNO's que se realizaron se
abordaran a continuacién: La documentacion es informacién escrita e impresa,

histérica yfo actua! que demuestra y comprueba que un proceso se completo y
se verifico,

REGISTROS DE CALIDAD

Es un documento que permite la demostracion y cumplimiento de politicas y
lineamientos, procedimientos, documentos maestros, protocolos ¢ instrucciones
de trabajo. Los registros originales se realizan en el momento en que ocurren y
se conservan el tiempo que sea necesario. En la figura 3 se muestra como se
encuentra conformado un sistema de documentacion. (11,12)

REGISTROS DE CALIDAD DENTRO DEL SISTEMA DE DOCUMENTACION.
el

& DE CALIDAD

PNO's b
PROTOCOLOS
fmm e YN

>

. INSTRUCCIONES DE TRABAJO

r REGISTROS DE CALIDAD
o = - - -

DOCUMENTACION LEGAL SANITARIA

A e L T TR e N D T e

Fig. 3 SISTEMA DE DOCUMENTACION
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Hoy en dia, es necesario que todo sistema de documentacion este
organizado, de tal forma que se pueda ejercer un control adecuado y continuo
sobre todas las actividades que afecten la calidad; por lo que cobra una gran
importancia el documentar por escrito todo lo realizado de manera sistematica y
ordenada, pues de otra forma se confirma el hecho de que lo que no esta escrito,
no se ha realizado.

La Secretaria de Salud emitié documentos oficiales, dada la importancia de la
documentacion en la Industria Quimico Farmacéutica, a través de la NOM-059-
SSA1-1993; esta norma menciona que se debe contar con programas de
calibracién de instrumentos de medicién, ademés deben existir PNO'S para la
limpieza, mantenimiento y operacion de cada uno de los instrumentos y equipos

de laboratorio analitico que contemplen los registros correspondientes de
medicién. {ver figura No.4), (11,12)

PROGRAMA DE DOCUMENTACION
DE INSTRUMENTOS PARA PESAR

v v

PNO de Operacion [PNO de Mantenimiento]
v

Preventivo (limpicza)

PNOQ de Verificacién

CPNO de calibracion

PNO de uso y Limpieza
del marco de pesas

Figura No. 4 PROGRAMA DE DOCUMENTACION (11,12)
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Por otra parte, la NOM-101-SSA1-1994, establece los requisitos minimos
para la calibracion de instrumentos que se utilizan en el laboratorio de control de
calidad en la industria quimico farmacéutica. La calibracion de los equipos o
instrumento son indispensable para que se obtengan resultados reproducibles y
confiables, los cuales estaran respaidados por un sistema de garantia de calidad,
que permita reconstruir y documentar la historia del procedimiento efectuado
(11,12.13)

Cabe mencionar que estas normas son de caracter obligatorio, mandatorio y
ético para ias Industrias dedicadas a la fabricacién de medicamentos.

2.1 PROCEDIMIENTO NORMALIZADO DE OPERACION (PNO'S).

Se define a un Procedimiento Normalizado de Operacién como aquel
documento que contiene las instrucciones necesarias para llevar acabo de
manera repreducible una operacion. (11)

Politica: Establece lo que se pretende hacer.
PNQO'S: Establece exactamente como hacerio.

El sistema de control de los Procedimientos Normalizados de Operacién es uno
de los elementos claves de las Buenas Practicas de Manufactura, y estos son
requeridos por:

SSA Secretaria de Salud.

FDA Food and Drug Administration.

ISO 9000 International Organization for Standardization.
GMP’s Good Manufacturing Practices.

* & 4 @

Las distintas organizaciones desarrolian sus propios sistemas de control de
Procedimientos Normalizados de Operacién.  Para este caso de estudio, los
procedimientos se realizaran de acuerdo a la politica de documentacién, ya
establecida en el laboratorio de ia Especialidad en Desarrollo y Procesos
Farmacéuticos (14)
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S0PLANTEANIENTO DEL PROBLEMA |

Actualmente en el laboratorio de la Especializaciones en Farmacia
Industrial (Especialidad en Desarrollo y Procesos Farmacéuticos) de la Facultad de
Estudios Superiores Zaragoza, se realizan proyectos de Investigacién, por o que el
Instrumento para pesar de bajo alcance constituye uno de los instrumentos de
medicion de mayor uso y por ende de mayor importancia en el area, por lo tanto,
resulta importante contar con la documentacion requerida por la
NOM-059-SSA1-1993, la cual contempla la elaboracion de los Procedimientos
Normalizados de Operacion, Mantenimiento preventivo, Calibracién, y Verificacién,
Uso y limpieza de marco de masas, asi como la calibracion de dicho instrumento
(balanza analitica Mettler PM 400).  Esto permitira que al seguir un procedimiento o
écnica analitica genere resuitados confiables, que estaran respaldados por un
Sistema Metrologico de Calibracion que permitird documentar 1a historia del
‘procedimiento efectuado.
|
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a

4.0 OBJETIVO

Elaboracion de los Procedimientos Normalizados de Operacion
(PNO’'S) de Operacion, Mantenimiento preventivo, Calibracion,
Verificacion, Uso y limpieza del marco de masas patron, asi como la
calibracion en campo del instrumento para pesar de bajo alcance (Balanza
Analitica Mettler PM 400) gque se encuentra en el Laboratorio de las
Especializaciones en Desarrollo y Procesos Farmacéuticos de la Facultad
de Estudios Superiores Zaragoza.
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5.0 HIPOTESIS |

Dada la importancia de la Documentacion en la Industria Farmacéutica, el
contar con los Procedimientos Normalizados de Operacién, Mantenimiento
preventivo, Calibracién, Verificacion, Uso y limpieza del marco de masas, asi
como la calibracion en campo del Instrumento para pesar de bajo alcance
(Balanza Analitica Mettler PM 400) que se encuentran en el laboratorio de las
Especializaciones en Desarrollo y Procesos Farmacéuticos de la Facultad de
Estudios Superiores Zaragoza, permitird cumplir con un Sistema de Calidad
basado en la Normatividad Mexicana, garantizando asi resultados confiables que
estaran respaldados por un Sistema Metrologico de Calibracion.

Haceltad de ‘Estudios Superiares Soaragaza. -18 -
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6.0 MATERIAL, NSTRUMENTO Y EQUIPO

1. Juego de masas patrén.

2. Pinzas para masas patron

3. Etiquetas de identificacién

: 4. Guantes de algodén

5. Balanza Analitica Mettler PM 400
6. Termdhigrémetro.

7. Cronometro.

DOCUMENTACION.

. Computadora Compagq Presario 2200
. (Proporcionada por el Laboratorio de fas Especializaciones).

[ S Y

3. Bitacoras de trabajo

4. Manual de operacion de {a balanza Analitica Mettier PM 400
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Titulo: Implementacion de un Sistema para Ia Calibracion para instrumento para Pesar de
Bajo Alcance (Balanza Analitica Mettler PM 400) .
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Rev. No: 1 Sustituye a: Nuevo

NOMBRE FIRMA FECHA
Elaborado por: VIOLETA RAMOS MARTINEZ Mayo 2000 | Pagina
Revisado por: [ ING. MIGUEL VAZQUEZ CONTRERAS Mayo 2000 |1de
Aprobado por: | Q.F.B. ROSA Ma. CRUZ HERNANDEZ Maye 2000




ESPECIALIZACIONES EN FARMACIA INDUSTRIAL
DESARROLLO Y PROCESOS FARMACEUTICOS

Titulo: Procedimiento Normalizado de Operacion de Instrumento para Pesar de Bajo
Alcance (Balanza Analitica Mettler PM 400) .

PNO No: PNOCALIBBALAN-RO

Fecha de aprobacion: Junio 2000

Rev. No: 1

Sustituye a: Nuevo

Procedimiento
Normalizado
de Operacion

de Instrumentos para pesar

de Bajo Alcance.

(Balanza Analitica Mettler PM 400)
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ESPECIALIZACIONES EN FARMACIA INDUSTRIAL

DESARROLLO Y PROCESOS FARMACEUTICOS

Titulo: Procedimiento Normalizado de Operacién def instrumento para Pesar de Bajo
Alcance (Balanza Analitica PM 400).

PNQ No: PNOOPERABALAN-RO Fecha de aprobacidn: Junio 2000
Rev. No: 1 Sustituye a: Nuevo
1.-OBJETIVO:

Establecer los lineamientos Generales que debe reunir el Procedimiento Normalizado de
Operacion (PNO) para la Balanza Analitica Mettler PM 400, inventario UNAM

2. - ALCANCE:

Este Procedimiento aplica a profesores, alumnos de la especialidad, Tésistas y personas
externas que realizan trabajos en el Laboratorio de las Especializaciones en Farmacia
Industrial ETPA-11, y requieran operar la Balanza Analilica Mettler PM 400 que se
encuentra en el Area.

3. - RESPONSABILIDAD:

3.1 - Es responsabilidad de profesores y alumnos de las Especializaciones, asi como
tesistas y todas aquellas personas extemas que hagan uso de la balanza analitica e
cumplir y seguir los lineamientos que se recomiendan en este procedimiento.

3.2 -La persona encargada del laboratorio contard con la capacitacién para mostrar ef
manejo del procedimiento para operar el instrumento para pesar, asi como la programacién
de uso del instrumento para pesar.

3.3 -ldentificar el drea cuando se requiera el uso de ia Balanza Analitica.

3.4 -Verificar que se lleve acabo el Control de registro en la Biticora del Instrumento para
pesar anotando los siguientes datos:

NOMBRE FIRMA FECHA PAGINA
Elaborado por: VIOLETA RAMOS MARTINEZ MAYGC 2000
Revisado por: LE. MIGUEL VAZQUEZ C. MAYO 2000 1DE 10
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ESPECIALIZACIONES EN FARMACIA INDUSTRIAL

DESARROLLO Y PROCESOS FARMACEUTICOS

Titulo: Procedimiento Normalizado de Operacién del Instrumento para Pesar de Bajo
Alcance (Balanza Analitica Mettier PM 400).

PNG No: PNOOPERABALAN-RO Fecha de aprobacién: Junio 2000

Rev. No: ¢ Sustituye a: Nuevo

Nombre de la persona.

Fecha.

Nombre de la sustancia quimica a pesar
Hora de inicio y término de la operacion.
Firma.

Observaciones

3.5 - Se debera reportar cualquier observacién o anomalia que se presente antes, durante y
después de su uso.

3.6 - El Instrumento de medicidn no debera moverse de su &rea asignada, ni salir del
faboratorio. En caso contrario debera lienarse un vale de salida firmado y autorizado por ia
persona responsable del laboratorio.

3.7 -Verificar que se encuentre en funcionamiento los Procedimientos Normalizados de
mantenimiento preventivo y calibracion del instrumento para pesar.

4. -FRECUENCIA

Cada vez que se requiera el uso de la Balanza Analitica.

§. -DEFINICIONES

5.1. Instrumento: Se consideran Instrumentos todos aquellos aparatos que se utilizan
en los diferentes métodos Analiticos y que proporcionan resultados cuantitativos como
ejemplo: Espectrofotometros, Potenciémetros, Fiuorometros, Cromatdgrafos de gases,
entre otros. (1)

5.2. Medicién: Conjunto de operaciones que tienen por objeto determinar el valor de
una magnitud.

5.3. Masa: Medida invariable de la cantidad de materia de un cbjeto.

5.4. Peso: El peso de un objeto es la fuerza de atraccion entre el objeto ¥ su entomo,
principalimente la tierra.
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DESARROLLO Y PROCESQOS FARMACEUTICOS

Titulo: Procedimiento Normalizado de Operacion del instrumento para Pesar de Bajo
Alcance (Balanza Analitica Mettler PM 400).

PNO No: PNOOPERABALAN-RO Fecha de aprobacidn: Junio 2000

Rev. No: 1 Sustituye a: Nuevo

5.5. Materia: Todo aquello que ocupa un lugar en el espacio.

5.6. |nstrumento para pesar:  Instrumento para medir que sirve para determinar la masa
de un cuerpo utilizando la accion de la gravedad.

6. - PRINCIPIOS BASICOS.

La masa es una propiedad intrinseca de la materia y es constante en todo el universo; por
el contrario, el peso es fa fuerza con ia que el cuerpo es atraido por la fuerza de la
gravedad entre él y un cuerpo mayor, en nuestro caso, la tiema.

La balanza analitica constituye una herramienta importante en el andlisis cuantitativo y con

efla se comparan objetos de masa desconocida con ofros cuya masa se conoce hasta que
la diferencia entre ellos sea menor que el limite de deteccién de la balanza.

(
7.- MATERIAL E INSTRUMENTO

7.1. Brocha suave.

7.2. Espatula

7.3. Guantes

7.4, Franela

7.5. Piseta con solucidn de alcohol al 70 %

7.6. Instrumento para pesar de bajo alcance (Balanza Analitica Mettler PM 400).

8. - SEGURIDAD Y PRECAUCIONES.
8.1 CUIDADOS DE LA BALANZA ANALITICA

8.1.1 La balanza deberd ser colocada sobre una superficie plana y estable, sin
vibracicnes.
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Titulo: Procedimiento Narmalizado de Operacion del Instrumento para Pesar de Bajo

Alcance (Balanza Analitica Mettler PM 400).

PNO No: PNOOPERABALAN-RO Fecha de aprgbacién: Junic 2000

Rev. No: 1

Sustituye a: Nuevo

817

El area debe estar protegida contra comientes de aire, rayos directos del sol o
iradiaciones de calor.

Evitar pesar objetos calientes, sustancias volatiles o corrosivas.

Para proteger contra la corrosién el plato receptor de carga, solo se colocaran
directamente sobre €l malerales vitreos, metales inertes, papel glaseen o
aluminio, objetos de plastico.

Conectar el instrumento 15 min antes de comenzar la operacion, asi mismo
desconectar el instrumento al termino de la operacion.

Proteger at instrumento del polvo con fundas que lo cubran después de su uso.

Durante la operacion de pesada no se tocaran los objetos con las manos;
verificar que e! operario utilice guantes, espatula, pinzas, segun sea el caso;,
para protegerios contra el depdsito de humedad.

En el caso de derramamientos de polvos, liquidos, semisélidos sobre el plato
receptor de carga durante su uso; proceder a limpiar con precaucién, con
ayuda de una brocha, franela o papel suave sequn sea el caso.

9.1 -PROCEDIMIENTO.

ver la figura 1 del anexo1 de este PNO, donde se muestran las partes del Instrumento
para pesar.

9.11

912

Identificar el érea de trabajo.

Realizar el registro de actividades anotande en la bitacora comrespondiente a la
balanza analitica los datos mencionados en el apartado 3.4 de la pagina 1 de
este procedimiento.

Limpiar el area de trabajo con una franela y alcohol al 70 %.
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DESARRQLLO Y PROCESOS FARMACEUTICOS

Titulo: Procedimiento Normalizado de Operacion del Instrumento para Pesar de Bajo
Alcance (Balanza Analitica Mettler PM 400).

PNO No: PNOOPERABALAN-RO Fecha de aprobacién: Junio 2000

Rev. Na: 1 Sustituye a: Nuevo

89.1.4 Limpiar el Instrumente en caso necesario {ver el Procedimiento Normalizado de
Mantenimiento preventivo del instrumento para pesar { balanza analitica Mettler
PM 400)

9.1.5 Conectar el cable de la balanza al tomacomriente de pared 15 min antes de
comenzar la operacién de pesada.

9.1.6 Verificar que la burbuja de aire de la balanza se encuentre centrada, en caso
contrario ajustar con los tomilios de nivelacion hasta que |a burbuja se encuentre
en el centro def circulo. (ver figura 2 del anexo 2 de este PNQ)

9.1.7 Encender la Balanza, presionando el display e iluminandc automaticamente los
segmentos del indicador de pantalla, y finalizando cuando en el modo de pesaje
aparecen ceros. (Ver figura 3 del anexo 3 de este PNQO.)

9.2. TARAY PESAJE.

9.2.1 Abrir la puerta de seguridad de la balanza y colocar el objeto a pesar en el
centro del plato receptor de carga, posteriormente aparecerd el peso del objeto
en el indicador de pantafla de la balanza.

8.22 Una vez que se ha estabilizado el peso del objeto presionar el botdn de funcidn
el cual mostrard en el indicador de pantalla ceros, el cual indica que ha
iniciado el ciclo de tara y el objeto ha sido previamente tarado.

9.2.3 Proceder a pesar segin la forma farmacéutica indicada:

. En el caso de materia sélida : polvo, tabletas, capsulas, etc. es recomendable utilizar
papel glaseen, o pesar directamente sobre el objete de vidrio (cuyo peso no sea
mayor a tos 410 g ya que este es el alcance maximo de nuestro instrumento para
pesar).

. En el caso de Liquidos y Semisdlidos como: Aceite, Jarabes, Emuisiones ©
Grasas,Unguentos, Pastas, Crema etc. pesar sobre objetos de vidrio como vasos de
precipitados, matraz erlenmeyer, matraz aforado etc. sobre todo si se va a utilizar un
meétodo de andlisis cuantitativo, para evitar perdidas.
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ESPECIALIZACIONES EN FARMACIA INDUSTRIAL

DESARROLLQO Y PROCESQS FARMACEUTICOS

Titulo: Procedimiento Normalizado de Operacion del Instrumento para Pesar de Bajo
Alcance (Balanza Analitica Meltler PM 400}.

PNO No: PNOOPERABALAN-RO Fecha de aprobacion: Junio 2000

Rev. No: 1 Sustituye a: Nuevo

9.24 Una vez que el objeto ha sido previamente tarado, con la ayuda de una
espatula colocar el polvo, tableta o semisdlido etc. sobre el objeto.  En el caso
de liquidos con la ayuda de una pipeta colocar la muestra sobre el objeto.

9.2.5 Inmediatamente aparecerd sobre el indicador de pantalla el peso de la
sustancia; es recomendable esperar a que no halla variacion en el peso; el cual
corresponde al peso real de la sustancia, proceder a anotar e! valor obtenido.

9.26 Alterminé de la operacién proceder a apagar la balanza, y realizar la limpieza
de la balanza y de! drea. Transcurridos 15 min desconectar la balanza,
cubrirla con una funda.

9.27 Realizar el registro de término de actividades en la bitAcora correspondiente.
10.- CALCULOS O TRATAMIENTO MATEMATICO. No aplica

11.- CRITERIO DE ACEPTACION O RECHAZO.  No apiica.

| 12.- BIBLIOGRAFIA.

(1) NOM-059-SSSA1-Buenas Practicas de Fabricacion para Establecimientos de la
Industria Quimico Farmacéutica dedicados a la fabricacién de Medicamentos.

(2} . Skoog, A. D, Andlisis Instrumentai. 2*. ed. Interamericana, México, D.F. 1985.

(3) Memorias del curso Introduccion a la Metrologia. Ma. Dolores Cerdn. Junio 1998.

(4) Balanzas en Sistemas de Aseguramiento de Calidad. Sartorius.
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ESPECIALIZACIONES EN FARMACIA INDUSTRIAL

DESARROLLO Y PROCESQS FARMACEUTICOS

Titulo: Procedimiento Normalizado de Operacion del instrumento para Pesar de Bajo
Alcance (Balanza Analltica Mettler PM 460).

PNO No: PNOOPERABALAN-RO Fecha de aprobacion: Junio 2000
Rev. No: 1 Sustituye a: Nuevo

13.- ANEXOS,

ANEXO 1

Fig 1. Descripcion de las partes que componen al Instrumento para pesar de bajo
alcance (Balanza analitica PM 4G0)

ANEXO2

Fig. 2 Descripcién de operaciones realizadas con el Instrumento para pesar de
bajo alcance. Nivelacion de la burbuja de aire.

ANEXO 3

Fig 3. Descripcion del modo de encendido del Instrumento para pesar de bajo
alcance. :
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ESPECIALIZACIONES EN FARMACIA INDUSTRIAL

DESARROLLO Y PROCESOS FARMACEUTICOS.

TITULO: Procedimiento Normalizado de Operacién del instrumento para Pesar de Bajo

Alcance (Balanza Analitica Mettler PM 40G).

PNO No: PNOOPERABALAN-RQ

Fecha de aprobacion: Junio 2000

Rev. No: 1

Sustituye a: Nuevo

ANEXC 1

Fig. 1 BALANZA ANALITICA METTLER PM 400
COMPONENTES PRINCIPALES DE UNA BALANZA

1. Cable de alimentacidn eléctrica
2. Burbuja de aire

5. Indicador de pantalla

Pigina R de 10




ESPECIALIZACIONES EN FARMACIA INDUSTRIAL

DESARROLLO Y PROCESOS FARMACEUTICOS.

TITULO: Procedimiento Normalizado de Operacién del Instrumento para Pesar de Bajo
Alcance (Balanza Analltica Mettier PM 4G0).

PNQ No: PNOOPERABALAN-RO

Fecha de aprobacion Junio 2000

Rev. No; 1

Sustituye a: Nuevo

ANEXO 2

Fig. 2 BALANZA ANALITICA METTLER PM 400
NIVELACION DE BURBUJA DE AIRE

1. Burbuja de aire

2. Burbuja de aire centrada

3. Ajuste de los tomillos para nivelar la burbuja de aire
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ESPECIALIZACIONES EN FARMACIA INDUSTRIAL

DESARROLLO Y PROCESQOS FARMACEUTICOS.

TITULO: Procedimiento Normalizado de Operacién del instrumento para Pesar de Bajo
Alcance (Balanza Analltica Mettler PM 400).

PNO No: PNOOPERABALAN-RO

Fecha de aprobacién: Junio 2000

Rev. No: 1

Sustituye a : Nuevg

ANEXO 3

Fig. 3 BALANZA ANALITICA METTLER PM 400

HHHAA

1. Display
Presionar el Display a posicién de encendido

jyy===dr. 2. Indicador de pantalla
-~ .~ Posicidn de encendido.

OPERACION DE ENCENDIDO DE LA BALANZA
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ESPECIALIZACIONES EN FARMACIA INDUSTRIAL

DESARROLLO Y PROCESOS FARMACEUTICOS

Titulo: Procedimiento Normalizado de Mantenimiento preventivo de Instrumento para
Pesar de Bajo Alcance (Balanza Analitica Mettler PM 400) .

PNO No: PNOCALIBBALAN-RO

Fecha de aprobacion: Junio 2000

Rev, No: 1

Sustituye a: Nuevo

(Balanza Analitica Mettler PM 400)
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de Mantenimiento Preventivo
del Instrumento para pesar
de Bajo Alcance.
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ESPECIALIZACIONES EN FARMACIA INDUSTRIAL

DESARROLLO Y PROCESOS FARMACEUTICCS

Titulo: Procedimiento Normalizado de Mantenimienlo Preventivo del Instrumento para pesar

de Bajo Alcance
PNO No: PNOMANTEBALAN-RO Fecha de aprobacidn: Junio 2000
Rev. No: 1 Sustituye a: Nuevo

1. OBJETIVO:

Establecer los lineamientos Generales que debe reunir el Procedimiento Nommalizado de
Mantenimiento Preventivo del instrumento para pesar de bajo alcance (Balanza Analitica
Mettler PM 400), inventario UNAM

2. ALCANCE:

Este procedimiento es aplicable al Instrumento para pesar del Laboratorio de la
Especialidad en Farmacia Industrial.

3. RESPONSABILIDADES:

3.1. Es responsabilidad de profesores y alumnos de la Especialidad, asi como tesistas y
todas aquellas personas externas que hagan uso del instrumento para pesar, el cumplir y

seguir los lineamientos que se recomiendan en este procedimiento.

3.2. Recibir una capacitacién, por parte de la persona responsable de la organizacién del
labaratorio. en la cual se demuestre el conocimiento, en el manejo del procedimienta.

3.3. Anotar en la “Bitacora correspondiente” el mantenimiento realizado,

3.4. Dejar identificado el instrumento con la etiqueta “Instrumento en mantenimiento
preventivo”, ver fig 1, del anexo 1, de este PNO.

NOMBRE FIRMA FECHA
Elaborado por: VIOLETA RAMOS MARTINEZ Mayo 2000 Pagina
Revisado por: I.E. MIGUEL VAZQUEZ C. Mayo 2000 1de8
Aprobado por: Q.F.B ROSA M. CRUZ HDEZ Mayo 2000




ESPECIALIZACIONES EN FARMACIA INDUSTRIAL

DESARROLLO Y PROCESOS FARMACEUTICOS

Titulo; Procedimiento Normalizado de Mantenimiento Preventivo del Instrumento para Pesar

de Bajo Alcance
PNO No: PNOMANTEBALAN-RO Fecha de aprobacion: Junioc 2000
Rev. No: 1 Sustituye a: Nuevo

4. FRECUENCIA:

4.1. La frecuencia estara en funcion del programa de mantenimiento preventivo, ver
Programacién Anual de Mantenimiento y Calibracion del instrumento para pesar en el
anexo 2, de este PNO.

5. DEFINICIONES:

5.1. Mantenimiento; Es la serie de actividades realizadas con |a finalidad de conservar en

buen estado las propiedades y caracteristicas de funcionamiento de un egquipo o0
instrumento.

6. PRINCIPIOS BASICOS:

No aplica.

7. EQUIPO O MATERIAL NECESARIO:
7.1 Brocha de cerdas suaves

7.2 Guantes

7.3 Franela

7.4 Piseta con solucién de etanol al 70 %,
7.5 Detergente para vidrios no abrasivo.

7.6 Instrumento para pesar Balanza Analitica Mettler.

8. PRECAUCIONES Y SEGURIDAD.

8.1. Instalacion.
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ESPECIALIZACIONES EN FARMACIA INDUSTRIAL

DESARROLLO Y PROCESOS FARMACEUTICOS

Titulo: Procedimiento Normalizado de Mantenimiento Preventivo del Instrumento para Pesar

de Bajo Alcance
PNO No: PNOMANTEBALAN-RO Fecha de aprobagcién: Junio 2000
Rev. No: 1 Sustituye a; Nuevo

8.2. Areas: E| equipo se instalara en las dreas que lo requieran, en zonas delimitadas que lo
separen del resto del &rea. No se instalaran en areas donde puedan estar sujetos a la
accion de reactivos, de la humedad, de |a aita temperatura y en general, de todo aquello
que pueda afectar su funcionamiento y conservacion.

8.3. Servicios: Las areas en donde se instale el instrumento debera contar con los servicios
auxiliares necesarios (energia eléctrica).

8.4. Mobiliario: El mobiliario que soporte al instrumento debera ser disefiado e instalado en
forma tal que prevenga todo aquello que pueda afectar el correcto funcionamiento, limpieza
y mantenimiento del mismo, considerandose para ello, factores tales como espacio entre
equipos e instrumentos, 1a nivelacién, las vibraciones, etc.

8.5. Proteger al instrumento del poivo con fundas que lo cubran.

86. Antes de comenzar la limpieza de la balanza analitica verificar que la clavija se
encuentre desconectada del suministro de energia eléctrica.

8.7. Cuando el plato receptor de carga requiera ser lavado (cuando se ha derramado sobre
él alguna sustancia corrosiva 0 grasa) con solucion jabonosa o sanitizante, proceder a
desmontarlo con cuidado. Secarlo cuidadosamente con ayuda de una frangla o papel
absorbente suave para evitar oxidacién.

8.8. Identificar el 4rea cuando se realice el mantenimiento preventiva del instrumento de
acuerdo al PNOIDENTARMATEQ-RO.

8.9. Conectar el equipo a un regulador de corriente para evitar fluctuaciones en la energia
eléctrica al hacer uso del instrumento.

9. ACTIVIDADES O PROCEDIMIENTO.
9.1. Verificar el buen estado del cable de alimentacidn eléctrica asl como el de la clavija.
9.2, En caso de problemas mayores o reemplazo de piezas contactar con el proveedor.

9.3. Verificar que la clavija del instrumento se encuentre desconectada del suministro de
energia eléctrica, al momento de dar mantenimiento.
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ESPECIALIZACIONES EN FARMACIA INDUSTRIAL

DESARROLLO Y PROCESOS FARMACEUTICOS

Titulo: Procedimiento Normalizado de Mantenimiento Preventivo del Instrumento para Pesar

de Bajo Alcance
PEQO No: PNOMANTEBALAN-RO Fecha de aprobacién: Junio 2000
Rev. No: 1 Sustituye a. Nuevo

9.4 Sanitize con alcohol al 70 % la mesa de trabajo en la cual se encuentra e! instrumento
para pesar.

8.5. Desmontar el plato receptor de carga, y posteriormente el capelo del instrumento para
facilitar su limpieza superficial, ver fig. 3 det anexo 3 de este PNO.

9.6. Si el plato receptor de carga contiene particutas adheridas a él, {como grasa), retiraro
de la balanza, humedecer un poco la franela con aicohol, y frotar suavemente hasta que se
haya eliminado totaimente el residuo adherido, si es necesario, utilice solucién jabonosa.
Secarlo cuidadosamente con ayuda de una franeia o papel absorbente.

9.7. De la misma manera se realizara la limpieza del capelo del instrumento

§.8. La limpieza de la carcasa y el indicador de pantalla, se realizard con ayuda de una
franela humedecida con alcohot. Ver fig. 3 det anexo 3 de este PNO.

9.9. Una vez terminada la operacién de limpieza, proceder a instalar nuevamente el plato
receptor de carga, y el capelo.

9.10. Cierre la puerta de seguridad de la balanza, y protéjala contra el polvo colocando una
funda.

9.11. Registre en la bitdcora de la balanza la hora de terminc de actividades vy
observaciones presentadas durante el proceso.

9.12. Realizar 1a limpieza del area, ver PNOLIMPIAREA-RD, Procedimiento normalizado de
limpieza de areas,
10. CALCULOS O TRATAMIENTO MATEMATICO: No aplica.

11. CRITERIO DE ACEPTACION O RECHAZO: No aplica.

12. DOCUMENTACION:

12.1. ldentificacion del drea cuando se esté realizando la limpieza del equipo; ver
PNOIDENTARMATEQ-RO Identificacion de areas, materiales y equipo.

Pagina 4de @




ESPECIALIZACIONES EN FARMACIA INDUSTRIAL

DESARROLLO Y PROCESOS FARMACEUTICOS

Titulo: Procedimiento Normalizado de Mantenimiento Preventivo del Instrumento para Pesar
de Bajo Alcance

PNO No: PNOMANTEBALAN-RO Fecha de aprobacién: Junio 2000

Rev. No:1 . Sustituye a:  Nuevo

12.2. Anole en la "Bitdcora correspondiente” el mantenimiento realizado, asi como
cualquier observacion.

12.3. ldentificar el area cuando se esté realizande el mantenimiento del instrumento
para pesar de acuerdo al PNO de identificacién de areas, materiales y equipo
PNOIDENTARMATEQ-RQ.

12.4. Programar la siguiente fecha para el mantenimiento del equipo ver Programacién
Anual de Calibracién, Calificacién y Mantenimiento del instrumente para pesar que se
encuentra en laboratorio de las Especialidad en Farmacia industrial ETPA-II.

13. ANEXOS:

Anexo 1. fig 1 Etiqueta de instrumento limpio.

Anexo 2. fig 2 Programacién anual de mantenimiento preventivo, y calibracién del
instrumento para pesar.

Anexo 3 fig 3 Mantenimiento preventivo del instrumento para pesar.

14. BIBLIOGRAFIA.
PNO’s DE REFERENCIA

1. PNOIDENTARMATEQ-RO, Procedimiento normalizado de identificacion de &reas,
materiales y equipos. (Laboratorio de {as Especialidad en Farmacia Industrial).

2. PNOOPERABALAN-RO, Procedimiento normalizado de operacién del Instrumento para
pesar (Balanza Analitica Mettler PM400) (Laboratorio de las Especialidad en Farmacia
Industrial).

3. PNOMANTEBALAN-RO, Procedimiento normalizado de mantenimiento del Instrumento
para pesar {Balanza Analitica Mettler PM400) (Laboratorio de las Especialidad en Farmacia
Industrial).
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ESPECIALIZACIONES EN FARMACIA INDUSTRIAL

DESARROLLO Y PROCESOS FARMACEUTICOS

Titulo: Procedimiento Normalizado de Mantenimiento Preventivo del Instrumento para Pesar
de Bajo Alcance

PNO No: PNOMANTEBALAN-RO Fecha de aprobacion: Junio 2000

Rev. No: 1 Sustituye a: Nuevo

4. PNOELABOREG-RO, Procedimiento nommalizado de elaboracién de reqistros.
{Laboratorio de las Especialidad en Farmacia Industrial).

5. Programacién Anual de Calibracion, Calificacién y Mantenimiento del Laboratorio de las
Especialidad en Farmacia Industrial ETPA-II.

6. PNOELABOPEO-RO, Procedimientc para la elaboracién de procedimientos
normalizados de operacién. (Laboratorio de fas Especiaiidad en Farmacia Industrial).
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ESPECIALIZACIONES EN FARMACIA INDUSTRIAL

DESARROLLO Y PROCESQOS FARMACEUTICOS

Titulo: Procedimiento Normalizado de Mantenimiento Preventivo del Instrumento para

Pesar de Bajo Alcance
PNO No: PNOMANTEBALAN-RO Fecha de aprobacién: Junio 2000
Rev. No. 1 Sustituye a:  Nuevo
ANEXQ 1

ETIQUETA DE INSTRUMENTO EN MANTENIMIENTO PREVENTIVO

ESPECIALIZACIONES EN FARMACIA INDUSTRIAL

DESARROLLO Y PROCESOS FARMACEUTICOS

INSTRUMENTO MANTENIMIENTO PREVENTIVO

Nombre del
instrumento:

Limpieza realizada
por.

Revisado por;

Aprobado por:

Fecha de limpieza:

Vigencia:

Fig. 1 Etiqueta del Instrumento en Mantenimiento Preventivo.
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ESPECIALIZACIONES EN FARMACIA INDUSTRIAL

DESARROLLO Y PROCESQOS FARMACEUTICOS

Titulo: Procedimiento Normalizado de Mantenimiento Preventivo del Instrumento para Pesar

de Bajo Alcance
PEQ No: PNOMANTEBALAN-R0Q Fecha de aprobacién: Junio 2000
Rev. No: 1 Sustituye a; Nuevo
ANEXO 3

INSTRUMENTO PARA PESAR
BALANZA ANALITICA METTLER PM 400,

‘Q:fﬁ Capelo

2 Plato receptor de carga

'e:m_al Carcasa

Indicador de Pantalla

fig.3 Mantenimiento preventivo del instrumento para pesar

1. Girar el capelo del instrumento,
2. Desprender el plato receptor de carga para facilitar su limpieza.
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ESPECIALIZACIONES EN FARMACIA INDUSTRIAL

DESARROLLO Y PROCESOS FARMACEUTICOS

Titulo: Procedimiento Normalizado de Calibracidn de Instrumento para Pesar de Bajo
Alcance (Baianza Analitica Mettler PM 400} .

PNO No: PNQCALIBBALAN-RO Fecha de aprobacién: Junio 2000

Rev. No: 1 Sustituye a;  Nuevo

Procedimiento
Normalizado
de Calibracion
de Instrumentos para pesar
de Bajo Alcance.

(Balanza Analitica Mettler PM 400)

NOMBRE FIRMA FECHA
Eiaborado por: VIOLETA RAMOS MARTINEZ Mayo 2000 |Pagina
Revisado por: | ING. MIGUEL VAZQUEZ CONTRERAS Mayo 2000 [1de?
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ESPECIALIZACIONES EN FARMACIA INDUSTRIAL

DESARROLLO Y PROCESOS FARMACEUTICOS

Titula: Procedimiento Normalizado de Calibracién para el Instrumento para Pesar de Bajo
Alcance (Balanza Analitica Mettler PM 400) .

PNO No: PNOCALIBBALAN-RO Fecha de aprobacién: Junio 2000
Rev. No: 1 Sustituye a: Nueve
1. - OBJETIVO:

Establecer {os lineamientos Generales que debe reunir el Procedimiento Nommalizado de
Calibracidn de! instrumento para pesar de bajo alcance (Balanza Analitica) Modelo Mettler,
Serie PM 400, inventario UNAM

2. - ALCANCE:

Este Procedimiento es aplicable al instrumento para pesar que se encuentra en el
laboratorio de la Especialidad en Farmacia Industrial y Desarrollo Farmacéutico TM-5.

3. RESPONSABILIDAD:

3.1. Es responsabilidad de la persona que realice la calibracién del Instrumento para pesar,
el cumplir y seguir los lineamientos que se recomiendan en este procedimiento.

3.2. Verificar que la persona encargada de fa calibracién cuente con la capacitacion
adecuada para mostrar el manejo del procedimiento para catibrar el instrumento para pesar.

3.3. El usuario debe emitir el reporte de calibracion y verificar que se lleve acabo el Control
de registro en la Bitacora del instrumento para pesar, anotando la fecha de calibracion.

3.4. Se debera reportar cualquier observacion o anomalia que se presente antes, durante y
después de la calibracién.

3.5. Verificar que se encuentre en funcionamiento los PNQOs de operacidn, mantenimiento
preventivo, y de verificacién.

NOMBRE FIRMA FECHA
Elaborado por: VIOLETA RAMOS MARTINEZ Mayo 2000 Pagina
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ESPECIALIZACIONES EN FARMACIA INDUSTRIAL

DESARROLLO Y PROQCESOS FARMACEUTICOS

Titulo: Procedimiento Normalizado de Calibracién para el Instrumento para Pesar de Bajo
Alcance (Bafanza Analitica Mettier PM 400).

PNO No: PNOCALIBBALAN-RO Fecha de aprobacion: Junic 2000

Rev. No: 1 Sustituye a: Nuevo

4. -FRECUENCIA

La frecuencia estara en funcion del Programa Anual de Calibracién, Mantenimiento
preventivo, y de verificacion, del Laboratorio de las Especializaciones en Farmacia
Industrial ETPA-I,

5.- DEFINICIONES

5.1 Instrumento para pesar: Instrumento de medicién que sirve para determinar ia masa
de un cuerpo ulilizando fa accidn de la gravedad.  Estos instrumentos pueden servir
tambien para determinar otras magnitudes, cantidades, pardmetros o caracteristicas ligadas
alamasa.

5.2 Calibracién es un conjunto de operaciones que establecen, bajo condiciones
especificas, la relacién entre los valores indicados por un aparato o sistema de medicion o
los valores presentados por una medida materializada y los valores conocidos
correspondientes a una magnitud medida.

5.3 Medicion. Conjunto de operaciones que lienen fa finalidad de determinar el valor de
una magnitud.

5.4 Valor Nominal: Valor utilizado para designar una caracteristica de un dispositivo o para
servir de guia durante su utilizacién. el valor nominal puede ser un valor redondeado de
las caracteristicas concernientes y con frecuencia un valor aproximado de la magnitud
realizada por un patron.

5.5 Ermror Maximo Tolerado {EMT): Diferencia maxima en mas o menos, establecida en la
reglamentacion o norma respectiva, entre la indicacién de un instrumento y el
Comrespondiente valor verdadero, determinado por masas patrones de referencia, con el
instrumento en ceros sin la carga y en la posicién de referencia.

5.6 Pesa Patrén: Medida materializada usada para calibrar o controlar las medidas
materializadas de la misma naturaleza o los instrumentos de medicion.
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ESPECIALIZACIONES EN FARMACIA INDUSTRIAL

DESARROLLO Y PROCESOS FARMACEUTICOS

Titulo: Procedimiente Normalizado de Calibracién para el Instrumento para Pesar de Bajo
Alcance (Balanza Analitica Mettler PM 400).

PNO No: PNOCALIBBALAN-RO Fecha de aprobacién: Junio 2000

Rev. No: 1 Sustituye a: Nuevo

6. PRINCIPIOS BASICOS.

Todos los instrumentos instalados deben ser sometidos a una calibracion periddica, para
verificar su exactitud, sensibilidad, reproducibitidad.

Para la calibracién de instrumentos para pesar, es necesario un marco de masas de
referencia, que sean trazables a un patron nacional. La adquisicién de diferentes marcos
de pesas de referencia, dependera del tipo de instrumento gue se posea.

Existen pesas patrén, cuyas caracteristicas varian dependiendo de la exactitud a las que
pertenezcan.
De acuerdo a OIML, las pesas se clasifican: E1, E2, F1, F2, M1, M2, M3 (ver tabla 1)

Generalmente, para calibrar instrumentos para pesar se utiliza una masa convencional, es
un valor convencionalmente dado al acero inoxidable, con una densidad del material de
8000 kg/m®, a una densidad de! aire de 1.2 kg/m® a una temperatura de 20°C.

Por otra parte, cabe mencionar gue el criterio utilizado para seleccionar un juego de masas
en la calibracién de un instrumento para pesar, es que el error de las masas no debe ser
mayor a 1/3 del EMT vy la incertidumbre de las masas no debe ser mayor a 0.5 veces el
EMT para la balanza en el punto de contraste.

7. EQUIPO O MATERIAL NECESARIO.

7.1 Brocha suave

7.2 Guantes

7.3 Franela

7.4 Piseta con alcohol al 70%

7.5 Balanza Analitica Mettler PM 400.
7.6 Juego de masas patron

7.7 Pinzas para pesas.

7.8 Etiquetas de identificacién.

7.9 Termohigrometro

7.10 Cronémetro.
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8. PRECAUCIONES Y SEGURIDAD.

8.1, Instalacion def Instrumento. El instrumento para pesar debera ser colocado sobre una
superficie plana y estable, sin vibraciones.

8.1.1. Areas: El instrumento debe estar en una zona protegida contra cormientes de aire,
rayos directos del sol o iradiaciones de calor,

8.1.2. Servicios; Las areas donde se encuentre el equipo debe contar con energia eléctrica
en conectores trifasicos.

8.1.3. Mobitiario: El mobiliario que soporte al instrumento debe prevenir todo aquelio que
pueda afectar el correcto funcionamiento.

8.1.4 Utilizar guantes al manipular las masas patron, ademas de utilizar pinzas de punta
aislada.

8.1.5 Evitar golpes directos al instrumento para pesar.

8.1.6 Conectar el instrumento 15 min antes de comenzar la calibracion para evitar la deriva
de sensibilidad de! instrumento.

8.1.7 Colocar las masas patrén a utilizar cerca del instrumento, a manera de ambientaras a
{as condiciones de temperatura y humedad a las que e! insirumento este sometido.

8.1.8 Verificar que el efrror de las masas patron a utilizar no exceda de 1/3 de los limites del
error tolerado de! instrumento a calibrar.

8.1.9 Si es necesario limpiar las masas patron antes y después de su uso {(ver
PNOLIMPIBALAN-RQ).

8.10 Proteger al instrumento del polva con fundas que lo cubran después de su uso.
8.11 Programar la siguiente fecha de calibracién. Ver Programacion Anual de Calibracion,

Calificacién y Mantenimiento del Laboratorio de las Especializaciones en Farmacia
Industrial ETPA-I.
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9. ACTIVIDADES O PROCEDIMIENTOQ.

9.1.1 Anotar los datos generales y las caracteristicas metrologicas de la balanza analitica a
calibrar. Ver formato anexo 1, 2, 3 de este PNO.

9.1.2 Colocar cerca del instrumento a calibrar el termohigrémetro y registrar las condiciones
de temperalura y humedad registrario en el espacio C, del formato del anexo 3.

8.1.3 Verlficar que la burbuja se encuentre en el centro del circulo, en caso contrario
emplear los tomillos de nivelacion del instrumento y ajustar (ver anexc 1 del
PNOOPERABALAN-RO).

9.1.4 Poner en funcionamiento el instrumenta, y verificar que la pantalla del instrumento
muestre ceros, si el instrumento a calibrar no se encuentra en ceros, proceder a realizar la
autacalibracion como s$e indica a continuacion:;

9.1.5 Presionar el display hasta que muestre la leyenda autocal en la pantalla, dejar de
presionar y colocar la masa hasta mantener constante el peso, posteriomente quitar la
masa y verficar que aparezcan ceros en la pantalla, si es necesario realizar la
autocalibracion 3 veces, registrar las observaciones al finat del apartado B de! formato del
anexo 3.

9.2 TIEMPO DE ESTABILIDAD

9.2.1 Seleccionar una masa de 200 g, y colocarla sobre el plato receptor de carga del
instrumento accionando al mismo tiempo e! crondmetro.

9.2.2 Detener e! cronémetro en el instante en que el instrumento estabilice su peso,
registrar el tiempo indicado por el crondmetro en el espacio correspondiente al formato del
anexo 4. Espacio comespondiente; “con carga”.

9.2.3 Enseguida regresar el tiempo del cronémetro en ceros. Al mismo tiempo accionar el
cronometro y retirar la masa del plato receptor de carga, registrar el tiempo en e! formato
del anexo 4, de este PNO. Espacio correspondiente: “sin carga”

9.2.3 Realizar el mismo procedimiento tres veces mas y caicular el promedio de las
lecturas de tiempo obtenido. Registrar el iempo de estabilidad promedio en el formato del
anexo 4.
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Nota: El tiempo de estabilidad promedio obtenido sera tomado en cuenta para ias pruebas
metroldgicas posteriores.

9.3 CARGA EXCENTRICA

Con esta prueba se verifica la desviacion existente entre los diferentes puntos de carga,
con respecto al centro de carga para una misma masa aplicada.

9.3.1 Seleccionar una sola masa equivalente a 1/3 del valor del alcance maximo, y no
mayor a % de éste.

9.3.2 Dividir el plato receptor de carga en cuatro puntos del cuadrante, y uno mas en el
centro del mismo; siguiendo fa secuencia numérica para cada operacion. Ver anexo 4 de
este PNO.

9.3.3 Colocar la masa suavemente en el primer punto de soporte, accionando al mismo
tiempo el crondémetro,

9.3.4 Detener el crondmetro en el instante en que éste margue el tiempo determinado en la
prueba de tiempo de estabilidad. Anotar el valor de carga obtenido en el instante en que
se detuvo el crondmetro. Ver anexo 4

9.3.5 Retirar la masa del plato receptor de carga al mismo tiempo que es accionado el
crondmetro, detener éste en el instante en que marque el tiempo de estabilidad
anteriormente determinado.  Anotar el valor sin carga, obtenido en el instante en que se
detuvo el cronémetro.

9.3.6 Repetir la misma operacion para las posiciones restantes, ver anexo 4.

| 9.4 REPETIBILIDAD

Con esta prueba se verifica la uniformidad de los resuttados de medicion dados por el
instrumento por una misma masa.

9.4.1 Seleccionar dos masas diferentes, la primera a 50 % del valor del alcance maximo ¥
la segunda cercana al 100 % del valor del alcance maximo del instrumento  ver anexo 5
de este PNO.
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9.4.2 Colocar la primera masa en el centro del plato receptor de carga accionando al
mismo tiempo el crondmetro.  Cuando este haya alcanzado el tiempo de estabilidad
detenerlo y anotar el vator de carga registrado por el instrumento ver anexo 5.

9.4.3 Retirar fa masa del plato receptor de carga al mismo tiempo que es accionado el
crondmetro, detener éste en el instante en que marque el tiempo de estabilidad. Anotar el
valor sin carga, registrado por el instrumento en el instante en que se detuvo el crondmetro
ver anexo 5

9.4.4 Repetir el procedimiento nueve veces mas y también repetirto con una masa cercana
al 100 % del alcance maximo. Hacer las anotaciones comrespondientes en el formato del
anexo 5

9.5 EXACTITUD

Con esta prueba se verifica Ila cercania del resultado de medicibn al valor
convencionalmente verdadero de la pesada aplicada.

8.5.1 Seleccionar para la prueba masas que incluyan desde el valor del alcance minimo, y
un 2 del alcance méximo.

9.5.2 Realizar la prueba en 10 puntos distribuidos a lo largo de! intervalo de medicién del
instrumento en forma ascendente y descendente, evitando el amontonamiento de masas.

9.5.3 Ancte el valor convencionalmente verdadero de la masa patrén en la 1er.columna del
formato “ASCENSO",

9.5.4 Colocar la primera pesa seleccionada en et centro del plato receptor de carga
accionando al mismo tiempo el crondmetro, Cuando este haya alcanzado e! tiempo de
estabilidad detenerlo y anotar el valor de carga registrado por el instrumento ver anexo 6
pagina 19 de este PNO.

9.5.5 Retirar la masa del plato receptor de carga al mismo tiempo gue es accionado el
cronémetro, detener éste en el instante en que marque el tiempo de estabilidad
previamente determinado. Anotar el valor sin carga, registrado por el instrumento en el
instante en que se detuvo el crondmetro, ver anexo 6

9.5.6 Repetir la misma operacion para cada unc de los valores de las masas en forma
ascendente y en forma descendente ver anexo 6.
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9.5.7 Una vez realizada |a calibracion y después de haber obtenido los resuitados dar el
dictamen de aprobado (Instrumento apto para su uso) o rechazado (instrumento no apto
para su uso) en base al calculo del error m&ximo tolerado EMT, del instrumento.

9.5.8 Al termind de la operacion proceder a apagar la balanza, y realizar la limpieza de la
balanza y del 4rea (ver PNOLIMPIBALAN-RQ) . Transcurridos 15 min desconectar la
balanza, cubriria con una funda.

9.5.9 Proceder a registrar la hora de termind de Ia calibracién, asi como las condiciones
finales de temperatura y humedad. (ver formato del anexo 3)

CALCULO DE INCERTIDUMBRE

Las mediciones son imperfectas dando lugar a un error en su resultado.  Ef andlisis de
incertidumbre tiene como resultado determinar los limites dentro de tos cuales se espera
que debe encontrarse el valor verdadero de lo que se esta midiendo.

El intervalo de medicidn es producida por diferentes causas:

Método de observacion

Errores de medicidn

Influencia de los factores ambientales
Resolucidn de los instrumentos de medida
Exactitud de los patrones de medicién
Falta de conocimiento del mensurando

INCERTIDUMBRE

La palabra incertidumbre significa duda, y por lo tanto en un sentido mas amplio
“Incertidumbre de la medicion” significa duda en la validez del resultado de una medicion.
Parametro, asociado con el resultado de una medicion, que caracteriza la dispersion de los
valores que podrian ser atribuidos razonablemente al mensurando.

La incertidumbre puede estar reportada como:

+ Desviacion estandar

« Limite de confianza

« Coeficiente de variacion
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La incertidumbre en e! resultado de una medicion, nos refleja la falta de conocimientos que
tenemos de la misma obligdndonos a estimar con mayor o menor acierto su valor.

ESTADISTICA MATEMATICA

Trata de la teoria de la aplicacion de métodos para coleccionar datos, analizarlos y hacer
deducciones a partir de ellos.

INFERENCIA ESTADISTICA

Conclusiones validas de la muestra extrapolable a toda Ia poblacién.

El objetivo de la inferencia estadistica es deducir conclusiones a tomar decisiones con
respecto a una poblacidn, con base en una muestra seleccionada de una poblacién ©
universo.

MEDIA

Medida de tendencia central que describe el tamafo promedio de los valores de la muestra.
Es la suma de todos los valores dividido entre en ndmero de estos.

X=(X1+X2+ . +Xn)in

VARIANZA

Es una medida de dispersion que indica la desviacion de los valores de la muestra con
respecto al valor medio.

Es la suma de los cuadrados de las desviaciones de las observaciones, respecto al valor
medio, dividida entre el nimero de observaciones menos ung.

n
S2=3 (X1X)?
i=1

n-1
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DESVIACION ESTANDAR

Es la raiz cuadrada de la varianza. Se utiliza para indicar el grado de concentracion de los
datos alrededor del centro (media)

s=V ¢
INCERTIDUMBRE TIPICA

Es la incertidumbre de los resultados de una medida, expresada como una desviacion
tipica.

INCERTIDUMBRE COMBINADA

Es la incertidumbre tipica del resuttado de una medicidn, expresada como la desviacion
estandar de la suma de diferentes magnitudes (varianzas o covarianzas) ponderadas por su
vanacion en los resultados obtenidos.

INCERTIDUMBRE EXPANDIDA

Es la magnitud que define el intervalo (de una medida) dentro del cual se espera que los
valores atribuibles a la medicién se encuentren con un alto grado de confianza.

CLASIFICACION

fncertidumbre tipo A
Incertidumbre tipo B

INCERTIDUMBRE TIPO A

Metodo de evaluacién de una incertidumbre tipica a través del analisis estadistico de una
serie de observaciones.

INCERTIDUMBRE TIPO B

Método de observaciones y evaluacion de una incertidumbre tipica por métodos diferentes
| at andlisis estadistico de una serie de observaciones.
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DETERMINACION DE LA INCERTIDUMBRE

Construir el modelo de la medicion
Obtener la incerlidumbre tipo A
Obtener la incertidumbre tipo B
Obtener la incertidumbre combinada
Obtener la incertidumbre expandida

R WN -

La calibracion y verificacion de las basculas y balanzas se pueden emplear los datos
oblenidos en la prueba metrolégica de linealidad para calcular la incertidumbre asociada a
los niveles de pesado del instrumento que ha sido calibrado o verificado; esta incertidumbre
se considera de tipo A. Asi mismo también es posible efectuar la determinacion de la
incertidumbre tipo A asociada a la prueba de repetibilidad del instrumento de medicién
haciendo uso de los datos obtenidos en la prueba metrologica correspondiente.

1. EVALUACION DE LA INCERTIDUMBRE TIPO A ASOCIADA A LOS NIVELES DE
PESADO

Para efectuar la evaluacién de la incertidumbre tipo A asociada a los niveles de pesado es
preciso realizar las siguientes actividades:

a) Realizar las mediciones repetidas del punto deseado

b) Calcular fos estadisticos para la descripcion: Media y desviacion estandar

¢) Calcular la incertidumbre tipo “A” de acuerdo a la siguiente expresién:

Ua=s't_
v n
Donde:

S = Desviacion estandar
T =t de Student
n = Un numero de muestras analizadas
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2. EVALUACION DE LA INCERTIDUMBRE TIPO B.
A continuacion se expresan las formulas de la incertidumbre tipo B, segun su distribucidn;
i) Distribucién rectangular simétrica + a

d+d
UB: 2 =

Vs

i) Distribucion rectangular no simétrica

ol

Us = / (d.-d.)
12

iii) Distribucion triangular

Donde:
d = Division minima del instrumento de medicidn que se esta probando

Una vez conociendo las incertidumbres tipo “A” y “B" podemos evaluar las siguientes
incertidumbres;

3. INCERTIDUMBRE COMBINADA

Es la incertidumbre tipica del resultado de una medicién, expresada como desviacion
estandar de la suma de diferentes magnitudes (varianza o covarianzas) ponderadas por su
variacién en los resuttados.
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u c\=/ (Ual + (Usi 2 + (Ugz) + ...

4, INCERTIDUMBRE EXPANDIDA

Es la magnitud que define el inlervale (de una medida) dentro del cual se espera que los
valores atribuibles a la medicién se encuentre con un alto grado de confianza.

UE =K Ucv

Donde:

K = Constante o factor de cobertura (2<k>3 correspondientes al 95.5 % y 99.7 % de nivel
de confianza).

Uey = Incertidumbre combinada de la medicion.
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ANEXO 1

CLASIFICACION DE LOS INSTRUMENTOS PARA PESAR SEGUN SU CLASE DE
EXACTITUD.

De acuerdo a la nommatividad internacional, se clasifican en cuatro clases, con
diferentes cualidades metrologicas:

ESPECIAL |

FINA li

MEDIA ]

ORDINARIA IV

Para definir la clase de exactitud del instrumento de medicién se requiere conocer
ALCANCE MAXIMO (Max)

DI_VISION DE VERIFICACION (e) )

NUMERO DE DIVISIONES DE VERIFICACION (n)

Es posible obtener estos parametros segun su definicién establecida al principio de este
Procedimiento en el caso de que se desconozcan,

La clase de exactitud del instrumento es aquella donde se cruzan las proyecciones de la
division de verificacion (e) y el nimero de divisiones de verificacion (n). Ver Tabla 1

DIVISION DE NUMERQO DE ALCANCE
CLASE DE VERIFICACION ESCALONES DE MINIMO
EXACTITUD o} VERIFICACION Min
ESCALON DE n= Maxfe {Limite inferior}
VERIFICACION
Minimo Maximo
ESPECIAL 100 e
| 0001gz<ce 50 000 -
FINA 0,001 g=e<0,05g 100 100 000 20e
i 01g<e 5000 100 000 50 e
MEDIA 0,1g<e2<g 100 10 000 20e
1] S5g=<e 500 10 000 20e
ORDINARIA S5g=<e 100 1000 10e
1]

Tabla No.1 Criterios de clasificacion de los Instrumentos para pesar.
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ANEXO 2

+3.0e
+2.0e
+1.0e
o
5Q000e 2000006 Max
-1.0e
-20e
-30e
+3.0e
+20¢8
+l.te
4]
501000 e 20000 e 100 000e Max
-1.0e
-208
-30e
+3.08
+208
+1.0s
0
500e 2000e 10000 e Max
-1.0e
2086
30e
+3.0@a
+20e
+10e
0
5e 200 e 1000 & Max
-1.0e
-20e
-30e

TABLA 2 CALCULO DEL ERRQR MAXIMO TOLERADO (EMT).

ESPECIAL @

Fina C i >

MEDIA @

orowaria G
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ANEXO 3

CARACTERISTICAS METROLOGICAS DEL INSTRUMENTO PARA PESAR

REPORTE DE CALIBRACION

A. Datos Generales

Fecha de Calibracidn:

Hora de inicio:
Soficitante: Reviso:
Ubicacion: Responsable:

B. Datos del Instrumento de Prueba.

Marca: Alcance minimo:
Modelo: Divisidn real de la escala:
Serie:

Division de verificacion:
Namero de divisiones de verificacion:

Alcance maximo:

C. Condiciones Ambientales
Inicio de la Calibracién
VALOR EMT: HR. Temperatura *C
+ Inicial:
0asdl g = 0.001 Final
50ga200g = 0.002
200ga 410g = 0.003

D. Datos del Patron de Referencia

Nombre del Patron de referencia;
Marca ;

Serie:

Modeio:

Vigencia de calibracion:
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ANEXO 4

9.2 Tiempo de Estabilidad

VALOR NOMINAL DE LA MASA;
TIEMPO TIEMPQO
CON CARGA SIN CARGA
TIEMPO PROMEDIO:

9.3 Excentricidad

Lecturas
Tiempa: 5755 | Unidad de medicién; g
masa patron | Patron 1 |Punto 1 JPunto 2 |Punto 3 |Puntod | Punto5 PUNTOS DE
COLOCACION
Valor con
carga
Valor sin
carga
Diferencia
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ANEXO 5

9.4 Repetibilidad

LECTURAS

Unidad de medicién:

50 % DEL ALCANCE MAXIMO Capacidad de la masa
# DE 1 2 2 4 5 6 7 8 9 10

LECTURAS
VALOR CON
CARGA
VALOR SiN
CARGA
DIFERENCIA

Tiempo:

LECTURAS

Unidad de medicién;
masa capacidad:
g 9 10

Tiempo:
CERCANA 100 % DEL ALCANCE MAXIMO
2 DE 1 2 3 4 5 6 7
LECTURAS
VALOR CON
CARGA
VALOR SIN
CARGA
DIFERENCIA
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ANEXO 6

9.5 Exactitud

VALORES TOMADOS EN ASCENSO

Valor nominal (g) Valor Valor con carga | Valor sin carga Diferencia
convencionalmente (9 (9
Verdadero {g} A1 81 c1

VALORES TOMADOS EN DESCENSO

Valor con Vafor sin D¥ferencia Promeadio lectura an ERROR EMT.
carga (g} carga {q) dascanso y ascenso -
A2 B2 c2 (g}
CiyC2
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10. CALCULOS O TRATAMIENTO MATEMATICO.

11. CRITERIO DE ACEPTACION O RECHAZO.

EMT +
0as0 g = 0.001
50ga200g = 0.002
200ga 410g = 0.003

DICTAMEN : RECHAZADO (INSTRUMENTO NO APTO PARA SU USO).

12. ANEXOS.

ANEXQ 1._Clasificacion de instrumentos para pesar segiin su clase de exactitud.
TABLA 1 Clasificacion de los instrumentos para pesar.

ANEXO 2.
Tabla 2 Célcule del eror maximo tolerado.

ANEXO 3.
Formato de caracteristicas metrologicas de Instrumentos para pesar

ANEXO 4.
+ Tiempo de estabilidad
+ Excentricidad

ANEXO 5
« Repetibilidad

ANEXO &
+ Exactitud
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13. BIBLIOGRAFIA.

1). NOM-010-SCFI-1994.  Instrumentos de medicién.  Instrumentos para pesar de
funcionamiento no automatico. Requisitos técnicos y metroldgicos.

2). NMX—CH-5-1994-SCFI. instrumentos para pesar de funcionamiento no automatico.
Métodos de prueba.

3} NMX-CH-140,1996 IMNC. Guia para la evaluacidon de 1a incertidumbre en los resultados
de la mediciones.
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ESPECIALIZACIONES EN FARMACIA NDUSTRIAL
DESARROLLO Y PROCESOS FARMACEUTICOS

Titulo: Procedimiento Normalizado de Verificacion del instrumento para pesar de Bajo
Alcance (Balanza Analitica Mettler PM 400).

PNO No: PNOVERIFIBALAN-RO Fecha de aprobaciéon. Junig 2000
Rev. No: 1 Sustituye a: Nuevo
1. -OBJETIVO:

Establecer los lineamientos Generales que debe reunir el Procedimiento Normalizado de
Verificacién para el instrumento para pesar (Balanza Analitica Mettler PM 400),
inventario UNAM

2. - ALCANCE:

Este Procedimiento es aplicable al instrumento para Pesar de Bajo Alcance que se
encuentra en el Laboeratorio de las Especializaciones en Farmacia Industrial.

3. - RESPONSABILIDAD:

3.1.Es responsabilidad de profesores y alumnos de ia especialidad, asi como tesistas y
todas aquellas personas externas que hagan uso del instrumento para pesar el cumplir y
seguir los lineamientos que se recomiendan en este procedimiento.

3.2 Verfficar que la persona encargada det laboratorio cuente con la capacitacion
adecuada para mostrar el manejo del procedimiento para operar el instrumento para

pesar.

3.3.Este procedimiento debe ponerse en practica siempre, antes de utilizar el
instrumento para pesar.

3.4. Se deberd reportar cualquier observacion o anomalia que se presente antes,
durante y después de su uso.

NOMBRE FIRMA FECHA
Elaborado por: VIOLETA RAMOS MARTINEZ Mayo 2000 Pagina
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DESARROLLO ¥ PROCESOS FARMACEUTICOS

Titulo: Procedimiento Normalizado de Verificacidon del Instrumento para Pesar de Bajo
Alcance (Balanza Analitica PM 400).

PNO No: PNOVERIFIBALAN-RG Fecha de aprobacidn: Junio 2000
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3.5. El Instrumento para pesar no debera moverse de su area asignada.

3.6. Verificar que se encuentre en funcionamiento los Procedimientos Normalizados de
Mantenimiento preventivo, operacién, y calibracién.

4. -FRECUENCIA

Se realizard la verificacion del instrumento para pesar, al iniciar la jornada de trabajo.

5. ~DEFINICIONES

5.1. Verificacién: Conjunto de Operaciones que nos permite saber si se encuentra
dentro de los EMT’s para su verificacion y con esto saber si el instrumento es apto o no.

5.2. Instrumentos para pesar: Instrumento de medicién que sirve para determinar fa
masa de un cuerpo utilizando la accion de la gravedad sobre ese cuerpo.

5.3. Patron: Medida materializada, aparato de medicion o sistema de medicién
destinado a definir, conservar o reproducir una unidad, uno o varos valores conocidos
de una magnitud, para transmitiflos por medio de comparacién a otros instrumentos de
medicién.

5.4, Masa patrén. Medida materializada usada para calibrar o controlar tas medidas
materializadas de la misma naturaleza o los instrumentos de medicién.

55 EMT. 0Diferencia maxima en mas o menos establecida en la reglamentaciéon o
norma respectiva, entre la indicacién de un instrumento y el correspondiente valor
verdadero, determinado por masas patrén de referencia. con el instrumento estando en
ceros sin la carga y en la posicion de referencia.

6. - PRINCIPIOS BASICOS.

No aplica.
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7.- MATERIAL Y EQUIPO

7.1. Brocha suave

7.2. Espatula

7.3. Guantes de tela suaves

7.4 Franeia

7.5. Piseta con solucion alcoholica al 70 %

7.6. Instrumento para pesar (Balanza Analitica Mettler).

7.7. Un juego de masas patrén de clase y exactitud apropiada al instrumento para
pesar.

8. SEGURIDAD Y PRECAUCIONES.

CUIDADOS DE LA BALANZA ANALITICA

8.1. La balanza deberad ser colocada sobre una superficie plana y estable, sin
vibraciones.

8.2. El &rea debe estar protegida contra corrientes de aire, rayos directos del sol o
irradiaciones de calor.

8.3. Conectar el instrumento 15 min antes de comenzar la operacién,

8.4. Proteger al instrumento del polvo con fundas que 1o cubran después de su uso.

8.5. Durante la operacidn de pesada no se tocardn las masas patrén con las manos;
verificar que el operario utilice guantes, pinzas, segiin sea el caso.

9. PROCEDIMIENTO

9.1. Realizar el registro de actividades anotando en la bitdcora correspondiente al
instrumento para pesar.

9.2. Limpiar el area de trabajo con una franela y alcohol al 70 %.

9.3. Limpiar el instrumento en caso necesario con ayuda de una brocha de cerdas
suaves.
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9.4, Conectar el cable de alimentacidn eléctrica de la balanza al toma corriente de pared
15 min antes de comenzar la operacion.

9.5. Verificar que la burbuja de aire de la balanza se encuentre bien nivelada, en caso
contrario ajustar con los tomillos de nivelacién hasta que la burbuja se encuentre en ei
centro del circulo.

9.6. Encender a Balanza, presionando el boton de funcion; el cual cambia al modo de
espera (Stand by), posteriormente se activa el modo de demostracion Huminando
automaticamente los segmentos de! indicador y finalizando cuando en el modo de
pesaje aparecen ceros.

9.7. Anotar en el formato de verificacion de instrumentos para pesar.  Ver el formato del
anexo 1, pagina 6/6 de este PNO. Los pesos a verificar considerando el 25, 50y 75 %
de la escala total del instrumento.

9.8. Colocar el juego de masas patrén, en un lugar cercano al instrumento para pesar
para ambientarlas a las condiciones de temperatura y humedad etc.

9.9. Abrir la puerta de seguridad de la balanza, y con la ayuda de una pinza especial,
tomar la masa patrdén que corresponda al peso mas bajo a verificar (25 %), y colocarla
en el centro del plato receptor de carga, posteriormente aparecera el peso de ia masa
patron en el indicador de pantalta del instrumento para pesar, cerar |a puerta de
seguridad.

Observar el peso de la masa, hasta que el peso sea constante, y proceder a anotar €l
peso en el formato de verificacion.

9.10. Abrir nuevamente la puerta del instrumento para pesar, tomar la masa con las
pinzas y guardaria en su estuche comespondiente.

9.11. Realizar la misma operacion utilizando la masa patrén comespondiente al peso
medio a verificar (50 % de la escala total), y posteriormente con el peso mayar a verificar
(75 % de la escata total).

9.12. Una vez concluida la verificacion proceder a apagar el instrumento para pesar, y
realizar la limpieza de la balanza y del area, y guardar el marco de masas en su lugar
correspondiente,
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Titulo: Procedimiento Normalizado de Verificacién del Instrurmento para pesar de Bajo
Alcance (Balanza Analitica Mettler PM 400).
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Rev. No: 1 Sustituye a: Nuevo

9.13. Anotar las lecturas indicadas por el instrumento en el formato de verificacion,
(anexo 1, de este PNQO).

9.14. Calcular la diferencia de pesos, el error del instrumento y comparario con el EMT.

9.15. Realizar el registro de término de actividades en la bitacora correspondiente.

10, CALCULOS O TRATAMIENTO MATEMATICO.

Ver anexo 1, 2, 3 del PNOCALIBALAN-0O.

11.- CRITERIO DE ACEPTACION O RECHAZO.
En base al EMT.

EMT +

0as0 g = 0.001
50ga200g = 0.002
200ga 410g = 0.003

12.- DOCUMENTACION

No aplica.

13.- ANEXOS

Anexo 1. Tabla 1 Programa de verificacién de instrumentos para pesar.

12.- BIBLIOGRAFIA.

NOM-059-SSA1-Buenas Practicas de Fabricacion para Establecimientos de 1a
Industria Quimico Farmacéutica dedicados a la fabricacion de medicamentos.

NOM-010-SCFI-1994 Instrumentos de medicion, [nstrumentos para pesar de
funcicnamiento no automatico. Requisitos técnicos y metrologicos.
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UNIVERSIDAD NACIONAL AUTONOMA DE MEXICO

FACULTAD DE ESTUDIOS SUPERIORES ZARAGOZA
LABORATORIO DE LA ESPECIALIDAD EN DESARROLLO Y PROCESOS FARMACEUTICOS

PROGRAMA DE VERIFICACION DE INSTRUMENTOS PARA PESAR
ANEXO 1

INSTRUMENTO: ][ EMT DEL INSTRUMENTO: __ ) T
- - P v '—'___ l = e - a Ay - ]
FECHA { VALOR DE CARGA | ERRORDEL |{ VERIFICO x]

NOMINAL DE LA INSTRUMENTO |,
PESA PATRON

peso en g

OBSERVACIONES:

Tabla 1
Pdginaticdes
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ESPECIALIZACIONES EN FARMACIA INDUSTRIAL

DESARROLLO Y PROCESOS FARMACEUTICOS

Titulo: Procedimiento Normalizado de Uso y Limpieza def Marco de Masas.

PNO No:PNOMASPAT-RO Fecha de aprobacién: Junio 2000
Rev. No: 1 Sustituye a: Nuevo
1. OBJETIVO:

Establecer los lineamientos generales que debe reunir el Procedimiento Normalizado de
uso y limpieza del marco de masas.

2. ALCANCE:
Este procedimiento es aplicable al marco de masas patrén que se utilizara para realizar la
calibracién del instrumento para pesar de las Especializaciones en Farmacia Industrial.

3. RESPONSABILIDADES:

3.1. Es responsabilidad de la persona que realice la calibracién, y verificacién del
instrumento para pesar, leer y poner en practica este procedimiento.

3.2. Recibir una capacitacion, por parte de {a persona responsable de la organizacion del
laboratorio, en la cual se demuestre el conocimiento en el manejo del procedimiento.

3.4. Anotar en la bitacora del marco de masas la limpieza realizada.

3.5. Se debera reportar cualquier observacion o anomalia que se presente antes, durante y
después de la calibracién.

3.6. -Verificar que se encuentre en funcionamiento los PNO’s de operacién, mantenimiento
preventivo, y de verificacion.

NOMBRE FIRMA FECHA
Efaborado por, | VIOLETA RAMOS MARTINEZ Mayo 2000 | Pagina
Revisado por: LE. MIGUEL VAZQUEZ C. Mayo 2000 1de6
Aprobado por. Q.F.B ROSA M. CRUZ HDEZ. Mayo 2000




ESPECIALIZACIONES EN FARMACIA INDUSTRIAL

DESARRCLLO Y PROCESQOS FARMACEUTICOS

Titulo: Procedimiento Normalizado de Uso y Limpieza def Marco de Masas.

PEQ No: PNOMASPAT-R0 Fecha de aprobacién: Junio 2000

Rev. No: 1 Sustituye a: Nuevo

4. FRECUENCIA:

Cuando se realice la calibracion, y verificacidn del instrumento para pesar (Balanza
Analitica). Ver el Programa Anual de Calibracion, Mantenimiento preventivo,
PNOMANTEBALAN-RQO, Y PNOVERIFIBALAN-RO,

5. DEFINICIONES:

5.1 Patron: Medida materializada, aparato de medicién o sistema de medicion destinado a
definir, conservar o reproducir una unidad, unc o varios valores conocidos de una
magnitud, para transmitiros por medio de comparacion a otros instrumentos de medicion,

52 Masa_Patron: Medida materializada usada para calibrar o controlar las medidas
materiatizadas de la misma naturaleza o los instrumentos de medicién.

5.4 Trazabilidad: Propiedad de un resultado de medicion consistente en poder relacionarlo
con los patrones apropiados, generalmente nacionales o intemacionales, por medio de una
carrera ininterrumpida de comparaciones, teniendo todas las incertidumbres determinadas.
A la cadena ininterrumpida de comparaciones se le conoce como cadena de trazabilidad.

6. PRINCIPIOS BASICOS:

Para la calibracién de instrumentos para pesar, es necesario un marco de masas de
referencia, que sean trazabies a un patrén nacional, La adquisicién de diferentes marcos
de masas de referencia, dependera del tipo de instrumento que se posea.

Existen pesas patrén, cuyas caracteristicas varian dependiendo de ia exactitud a las que
pertenezcan.

De acuerdo a OIML, ias masas se clasifican: E1, E2, F1, F2, M1, M2, M3 (ver tabla 1)
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Titulo: Procedimiento Normalizado de Uso y Limpieza del Marco de Masas.

PEQ No: PNOMASPAT-RO Fecha de aprobacién: Junio 2000

Rev. No: 1 Sustituye a: Nuevo

Tabla No. 1 Clasificacion del marco de masas de referencia

CLASIFICACION Y USO DEL MARCO DE MASAS.

CLASE USO RECOMENDADOC

E1 Para asegurar 1a trazabilidad entre el patrén nacional de masa y pesas de
. laclaseE2

E2 Para usarse en la calibracion inicial de masas clase F1 y “de Instrumentos
_ de pesar clase de exactitud |

F1 Para usarse en la calibracién inicial de masas clase F2 y de Instrumentos
___ . Qepesar_ clase de exactitud ! en calibracién periddica

F2 Para usarse en la calibracion inicial de masas clase M1 y de Instrumentos

de pesar clase Il y en transacciones tomerciales finas (pesaje de oro y
piedras preciosas)

M1 Para usarse en la cahbracuén inicial de masas clase M2 y calibracién’
. periddica de instrumentos de pesar clase il _
M2 Para usarse en la calibracion de masas clase M3, calibracion inicial de

Instrumentos clase il y en transacciones comerciales normales

M3 ) Para usarse en la caltbraaén peruéchca de Instrumentos clase i y

Por otra parte, cabe mencionar que el criterio utilizado para seleccionar un juego de masas
en la calibracion de un instrumento para pesar, es que el error de las masas no debe ser

mayor a 1/3 del EMT y la incertidumbre de las masas no debe ser mayor a 0.5 veces el
EMT para la balanza en el punto de contraste.

7. EQUIPO O MATERIAL NECESARIO:

7.1. Brocha de cerdas suaves.
7.2. Guantes de tela suave.
7.3. Franelas.

7.4. Juego de masas
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PEO No: PNOMASPAT-RO Fecha de aprobacion: Junio 2000
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8. PRECAUCIONES Y SEGURIDAD.

8.1. El marco de masas patrén, debera guardarse en su estuche correspondiente y deben
colocarse en un lugar especial para ellas.  Estable en condiciones de temperatura,
humedad y sin vibraciones.

8.2, Verificar que la persona que haga uso del marco de masas utiice guantes de tela
suave y pinzas con punta de plastico.

8.3. Dar capacitacion a los usuarios sobre el uso, conservacidn, y limpieza del marco de
masas patron,

8.4 Antes de realizar la calibracidn y/o verificacion colocar el marco de masas cerca del
lugar en que se encuentre el instrumento para pesar, para ambientarias a las condiciones
del lugar.

8.5. En el caso de que las masas caigan por descuido mandarias a calibrar nuevamente o,
en caso contrario, comprar un nuevo marco de masas.

8.8. El marco de masas debe certificarse periédicamente dependiendo de su uso.

8.7. Evitar tocarlas con fas manos. Tomarlas con mucho cuidado, evitar golpearias.

9. ACTIVIDADES O PROCEDIMIENTO.,

9.1. LIMPIEZA Y CUIDADO DE LAS MASAS PATRON.

9.1.1. Para realizar la calibracion del instrumento para pesar, resulta esencial la limpieza del
marco de masas patrén. Por lo que esta debera realizarse antes de ‘empezar la

calibracién.

9.1.2. Colocar con cuidado el estuche que contiene las masas patron en una mesa estable
¥ plana.
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Titulo: Procedimiento Nommalizado de Uso y Limpieza del Marco de Masas.
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Rev. No: 1 Sustituye a: Nuevo

9.1 3. La persona que realice la fimpieza de los patrones de referencia debe usar guantes.
Con la ayuda de pinzas con punta de piastico, tomar con cuidado una de las masas, y
limpie suavemente con una brocha de cerdas suaves, una vez terminada Ia operacién
colocaria con cuidado en su estuche comrespondiente.

9.1.4. Realizar el mismo procedimiento para cada una de las masas patrén a utilizar, ver la
figura 1 del anexo 1 de este procedimiento.

9.1.5. Una vez terminado el procedimiento de limpieza, guarde en su estuche y coléquelas
en un lugar estable en condiciones de temperatura, humedad y sin vibraciones.

9.1.6. Colocar la etiqueta de limpio ver PNOIDENTARMATEQ-RO, Procedimiento
Normalizado de identificacion de 4reas, materiales y equipos.

9.1.7. Realizar la limpieza del &rea, ver PNOLIMPIAREA-RO, Procedimiento Normalizado de
limpieza de areas.
10. CAL.CULOS O TRATAMIENTO MATEMATICO: No aplica.

11. CRITERIO DE ACEPTACION O RECHAZO: No aplica.

12. DOCUMENTACION:

12.1. Idenfificacién del area cuando se esté realizando la limpieza del equipo; ver
PNOIDENTARMATEQ-RO Identificacion de areas, materiales y equipo.

12.2. Anotaciones sobre cualquier observacién acerca del equipo en el Registro de control
de uso.

12.3. Identificacién de equipe limpio ver PNOIDENTARMATEQ-RO.

13. ANEXOS:

Anexo 1. Esquema del Marco de Masas.
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ESPECIALIZACIONES EN FARMACIA INDUSTRIAL

DESARRQLLO Y PROCESOS FARMACEUTICOS

Titulo: Procedimiento Normalizado de Uso y

Limpieza del Marco de Masas.

PEQ No: PNOMASPAT-RO

Fecha de aprobacion: Junio 2000

Rev. No: 1

Sustituye a: Nuevo

ANEXO 1

Fig. 1 MARCO DE PESAS

1. Sujete las pesas con ayuda de una pinza o en caso contraric con ayuda de un guante

de tela suave,

2. Marco de pesas en su estuche

Z

3. Colocar en una mesa estable y firme, sin vibraciones.
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ESPECIALIZACIONES EN FARMACIA INDUSTRIAL Tl ol

DESARROLLO Y PROCESOS FARMACEUTICOS

Titulo: Procedimiento Normalizado de Calibracidn para el Instrumento para Pesar de Bajo
Alcance {(Balanza Analltica Mettler PM 400) .

PNO No: PNOCALIBBALAN-RO Fecha de aprobacidn: Junic 2000
Rev. No: 1 Sustituye a: Nuevo
1. - OBJETIVO:

Establecer los lineamientos Generales que debe reunir el Procedimiento Normalizado de
Calibracion del Instrumento para pesar de bajo alcance (Balanza Analitica) Modelo Mettler,
Serie PM 400, inventario UNAM

2.- ALCANCE:

Este Procedimiento es aplicable a! instrumento para pesar que se encuentra en el
taboratorio de la Especialidad en Farmacia Industrial y Desarrolio Farmacéutico TM-5.

3. RESPONSABILIDAD:

3.1. Es responsabilidad de la persona que realice la calibracién del Instrumento para pesar,
el cumplir y sequir los lineamientos que se recomiendan en este procedimiento.

3.2. Verificar que la persona encargada de la calibracién cuente con ta capacitacion
adecuada para mostrar ¢l manejo del procedimiento para calibrar el instrumento para pesar.

3.3. Bl usuario debe emitir el reporte de calibracidn y verificar que se lleve acabo el Control
de registro en la Bitdcora del instrumento para pesar, anctando la fecha de calibracion.

3. 4. Se deber4 reportar cualquier observacién o anomalia que se presente antes, durante y
después de la calibracion.

3.5. Verificar que se encuentre en funcionamiento los PNQ's de operacion, mantenimiento
preventivo, y de verificacion.
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Elaborado por: VIOLETA RAMOS MARTINEZ Mayo 2000 Pagina
Revisado por: I.E. MIGUEL VAZQUEZ C. Mayo 2000 1 de 21
Aprobado por: Q.F.BROSAM. CRUZHDEZ Mayo 2000




ESPECIALIZACIONES EN FARMACIA INDUSTRIAL

DESARROLLO Y PROCESQS FARMACEUTICOS

Titulo: Procedimiento Normalizado de Calibracion para ef Instrumento para Pesar de Bajo
Alcance (Balanza Analitica Mettler PM 400).

PNQO No: PNQCALIBBALAN-RO Fecha de aprobacidn: Junio 2000

Rev. No: 1 Sustituye a: Nuevo

4. ~FRECUENCIA

La frecuencia estard en funcién del Programa Anual de Calibracion, Mantenimiento
preventivo, y de verificacién, del Laboratorio de las Especializaciones en Farmacia
industrial ETPA-II.

5.- DEFINICIONES

5.1 Instrumento para pesar: Instrumento de medicion que sirve para determinar la masa
de un cuerpo utiizando la accidén de la gravedad.  Estos instrumentos pueden servir
también para determinar otras magnitudes, cantidades, pardmetros o caracteristicas ligadas
alamasa. {1,2)

5.2 Calibracién es un conjunto de operaciones que establecen, bajo condiciones
especificas, la relacion entre los valores indicados por un aparato o sistema de medicion o
los valores presentados por una medida materializada y los valores conocidos
correspondientes a una magnitud medida.

5.3 Medicién: Conjunto de operaciones que tienen la finalidad de detemminar el valor de
una magnitud.(1,2)

5.4 Valor Nominal: Valor utilizado para designar una caracteristica de un dispositivo o para
servir de guia durante su utilizacion. el valor nominal puede ser un valor redondeado de
las caracteristicas concemientes y con frecuencia un valor aproximado de la magnitud
realizada por un patrén.(1,2)

5.5 Emor Maximo Tolerado (EMT): Diferencia maxima en mas o menos, establecida en la
reglamentacion o noma respectiva, entre la indicacidn de un instrumento y el
comrespondiente valor verdadero, determinado por masas patrones de referencia, con el
instrumento en ceros sin la carga y en la posicion de referencia.(1,2)

5.6 Pesa Patrén: Medida materializada usada para calibrar o controlar las medidas
materializadas de la misma naturaleza o los instrumentos de medicién.
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6. PRINCIPIOS BASICOS.

Todos los instrumentos instalados deben ser sometidos a una calibracién periddica, para
verficar su exactitud, sensibilidad, reproducibilidad.

Para la calibracién de instrumentos para pesar, es necesario un marco de masas de
referencia, que sean trazables a un patrén nacional. La adquisicién de diferentes marcos
de pesas de referencia, dependera del tipo de instrumento que se posea.

Existen masas patrén, cuyas caracteristicas varian dependiendo de la exactitud a las que
pertenezcan.
De acuerdo a OIML, las masas se clasifican: E1, E2, F1, F2, M1, M2, M3 (ver tabla 1)

Generalmente, para calibrar instrumentos para pesar se utiliza una masa convencional, es
un valor convencionalmente dado al acero inoxidable, con una densidad del material de
8000 kg/m®, a una densidad del aire de 1.2 kg/m® a una temperatura de 20°C.

Por ofra parte, cabe mencionar que el criterio utilizado para seleccionar un juego de masas
en ia calibracién de un instrumento para pesar, es que el error de las pesas no debe ser
mayar a 1/3 del EMT y la incertidumbre de fas masas no debe ser mayer a 0.5 veces el
EMT para la balanza en el punto de contraste.

7. EQUIPO O MATERIAL NECESARIO.

7.1 Brocha suave

7.2 Guantes

7.3 Franela

7.4 Piseta con alcohol al 70%

7.5 Balanza Analitica Mettler PM 400.
7.6 Juego de masas patron

7.7 Pinzas para pesas.

| 7.8 Etiquetas de identificacion.

| 7.9 Termohigrometro

7.10 Cronémetro.
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8. PRECAUCIONES Y SEGURIDAD.

8.1. Instalacion del Instrumento. El instrumento para pesar debera ser colocado sobre una
superficie plana y estable, sin vibraciones.

8.1.1. Areas: El instrumento debe estar en una zona protegida contra corrientes de aire,
rayos directos del sl o iradiaciones de cator.

8.1.2. Servicios: Las 4reas donde se encuentre el equipo debe contar con energia eléctrica
en conectores trifasicos.

8.1.3. Mobiliario: EI mobiliario que soporte al instrumento debe prevenir todo aguello que
pueda afectar el correcto funcionamiento.

8.1.4 Utilizar guantes al manipular las masas patrén, ademas de utilizar pinzas de punta
aislada.

8.1.5 Evitar golpes directos al instrumento para pesar.

8.1.6 Conectar el instrumento 15 min antes de comenzar la calibracion para evitar la deriva
de sensibilidad de} instrumento.

8.1.7 Colocar las masas patron a utilizar cerca del instrumento, @ manera de ambientarias a
las condiciones de temperatura y humedad a las que el instrumento este sometido.

8.1.8 Verificar que e eror de las masas patrdn a ulilizar no exceda de 1/3 de los fimites del
error tolerado del instrumento a calibrar.

8.1.9 Si es necesario limpiar las masas patron antes y despues de su uso (ver
PNOLIMPIBALAN-ROQ}.

8.10 Proteger al instrumento del polvo con fundas que lo cubran después de su uso.
8.11 Programar la siguiente fecha de calibracién. Ver Programacion Anual de Calibracion,

Calificacién y Mantenimiento del Laboratorio de las Especializaciones en Farmacia
Industrial ETPA-HI,
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9. ACTIVIDADES O PROCEDIMIENTO.

9.1.1 Anotar los datos generales y las caracteristicas metrologicas de la balanza analitica a
calibrar. (ver formato anexo 1, 2, 3 de este PNQ)

9.1.2 Colocar cerca del instrumento a calibrar el termohigrémetro y registrar las condiciones
de temperatura y humedad registrario en el espacio C, del formato del anexo 3.

9.1.3 Verificar que la burbuja s& encuentre en el centro del circulo, en caso contrario
emplear los tomillos de nivelacion del instrumento y ajustar (ver anexo 1 del
PNOOPERABALAN-RO).

9.1.4 Poner en funcionamiento el instrumento, y verificar que la partalla del instrumento
muestre ceros, si el instrumento a calibrar no se encuentra en ceros, proceder a realizar la
autocalibracion como se indica a continuacion:

9.1.5 Presionar el display hasta que muestre !a leyenda autocal en la pantalla, dejar de
presionar y colocar la masa hasta mantener constante el peso, posterdormente quitar la
pesa y verificar que aparezcan ceros en la pantalla, si es necesario realizar la
autocalibracién 3 veces, registrar las observaciones al final del apartade B de! formato del
anexo 3.

9.2 TIEMPO DE ESTABILIDAD

9.2.1 Seleccionar una masa de 200 g, y colocarla sobre el plato receptor de carga del
instrumento accionando al mismo tiempo e! crondmetro,

9.2.2 Detener el crondémetro en el instante en que el instrumento estabilice su peso,
registrar el tiempo indicado por el crondmetro en el espacio correspondiente al formato del
anexo 4, Espacio correspondiente: “con carga”.

9.2.3 Ensequida regresar e tiempo del crondmetro en ceros. Al mismo tiempo accionar el
cronometro y retirar la masa del plato receptor de carga, registrar el tiempo en el formato
dei anexo 4. Espacio comespondiente: “sin carga”

9.2.3 Realizar el mismo procedimiento tres veces mas vy calcular el promedio de las
lecturas de tiempo obtenido. Registrar el tiempo de estabilidad promedio en el formato del
anexo 4 de este PNC.
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Nota: El tiempo de estabilidad promedio obtenido sera tomado en cuenta para las pruebas
metroldgicas posteriores.

9.3 CARGA EXCENTRICA

Con esta prueba se verifica la desviacion existente entre los diferentes puntes de carga,
con respecto al centro de carga para una misma masa aplicada.

9.3.1 Seleccionar una sola masa equivalente a 1/3 del valor del alkcance maximo, y no
mayor a ¥ de éste.

9.3.2 Dividir el plato receptor de carga en cuatro puntos del cuadrante, y unc mas en el
centro del mismo; siguiendo la secuencia numérica para cada operacion.(ver anexo 4)

9.3.3 Colocar la masa suavemente en el primer punto de soporte, accionando al mismo
tiempo el crondmetro,

9.3.4 Detener el crondmetro en el instante en que éste margue el tiempo determinado en la
prueba de tiempo de estabilidad. Anotar el valor de carga obtenido en el instante en que
sa detuvo el crondmetro.  Ver del anexo 4 de este PNO

9.3.5 Relirar la masa del plato receptor de carga al mismo tiempo que es accionado el
crondmetro, detener éste en el instante en que marque e! tiempo de estabilidad
anteriormente determinado. Anotar el valor sin carga, obtenido en el instante en que se
detuvo el crondmetro.

9.3.6 Repetir la misma operacién para las posiciones restantes Ver anexo 4,

9.4 REPETIBILIDAD

Con esta prueba se verifica la uniformidad de los resultados de medicion dados por el
instrumento por una misma masa.

9.4.1 Seleccionar dos masas diferentes, la primera a 50 % del valor del alcance maximo y
la segunda cercana al 100 % del valor del alcance maximo del instrumento ( ver anexo 5
de este PNQ).
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| 942 Colocar la primera pesa en el centro del plato receptor de carga accionando al
| mismo tiempo el cronémetro.  Cuando este haya alcanzado el tiempo de estabilidad
detenerlo y anotar el valor de carga registrado por el instrumento ver anexo 5 de este
PNO.

9.4.3 Retirar la masa del plato receptor de carga al mismo tiempo que es accionado el
crondmetro, detener éste en el instante en que margue el iempo de estabilidad.  Anotar el
valor sin carga, registrado por e instrumento en el instante en que se detuvo el crondmetro
ver anexo 5 de este PNO

9.4 4 Repetir el procedimiento nueve veces mas y también repetirio con una masa cercana
al 100 % del alcance maximo. Hacer las anotaciones correspondientes en el formato del
anexo 5 de este PNO

9.5 EXACTITUD

Con esta prueba se verifica la cercania del resutado de medicion al valor
convencionalmente verdadero de la pesada aplicada.

9.5.1 Seleccionar para la prueba pesas que incluyan desde el valor del alcance minimo, y
un % del alcance maximo.

9.5.2 Realizar la prueba en 10 puntos distribuidos a lo largo del intervalo de medicidn del
instrumento en forma ascendente y descendente, evitando el amontonamiento de masas.

9.5.3 Anote el valor convencionalmente verdadero de la masa patron en la 1er.columna del
formato "ASCENSO".

954 Colocar la primera masa seleccionada en el centro del plato receptor de carga
accionando al mismo tiempo el cronémetro.  Cuando este haya alcanzado el tiempo de
estabilidad detenerlo y anotar el valor de carga registrado por el instrumento ver anexo 6.

9.5.5 Retirar la masa de! plato receptor de carga al mismo tiempo que es accionado el
crondmetro, detener éste en el instante en que marque el tiempo de estabilidad
previamente determinado. Anotar el valor sin carga, registrado por el instrumento en el
instante en que se detuvo e! crondmetro. ver anexo 6 de este PNO

9.5.6 Repetir la misma operacién para cada uno de los valores de las masas en forma
ascendente y en forma descendente, ver anexo 6 de este PNO.
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9.5.7 Una vez realizada la calibracion y después de haber obtenido los resultados dar el
dictamen de aprobado (Instrumento apto para su uso} o rechazado (instrumento no apto
para su uso) en base al calculo del error maximo tolerado del instrumento.

9.5.8 Al termind de la operacion proceder a apagar la balanza, y realizar |a limpieza de la
balanza y del area {ver PNOLIMPIBALAN-RO). Transcurridos 15 min desconectar ia
balanza, cubrira con una funda.

9.5.9 Proceder a registrar la hora de terminé de la calibracion, asi como las condiciones
finales de lemperatura y humedad. (ver formato del anexo 3)

CALCULO DE INCERTIDUMBRE

Las mediciones son imperfectas dando fugar a un error en su resultado, El andlisis de
incertidumbre tiene como resultado determinar los fimites dentro de los cuales se espera
que debe encontrarse el valor verdadero de lo que se esta midiendo.

El intervalo de medicidn es producida por diferentes causas:

Método de observacion

Errores de medicién

Influencia de los factores ambientales
Resolucién de los instrumentos de medida
Exactitud de los patrones de medicién
Falta de conocimiento del mensurando

INCERTIDUMBRE

La palabra incertidumbre significa duda, y por lo tanto en un sentido mas amplio
“Incertidumbre de la medicién” significa duda en la validez del resultado de una medicidn.
Parametro, asociado con el resultado de una medicion, que caracteriza la dispersion de los
valores que podrian ser atribuidos razonablemente al mensurando.

La incertidumbre puede estar reportada como:

» Desviacion estandar

s Limite de confianza

« Coeficiente de variacion
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La incertidumbre en el resultado de una medicién, nos refleja la faita de conocimientos que
tenemos de la misma obligandonoes a estimar con mayor o menor acierto su valor.

ESTADISTICA MATEMATICA

Trata de la teoria de la aplicacién de métodos para coleccionar datos, analizarios y hacer
deducciones a partir de ellos.

INFERENCIA ESTADISTICA

Conclusiones validas de la muestra extrapolable a toda la poblacion.

El objetivo de la inferencia estadistica es deducir conclusiones a tomar decisiones con
respecto a una pobiacion, con base en una muestra seleccionada de una poblacién o
universo.

MEDIA

Medida de tendencia central que describe ef tamafio pramedio de los valores de la muestra.
Es la suma de todos los valores dividido entre en nimero de estos.

X=(X1+X2+ . +Xn)in

VARIANZA

Es una medida de dispersién que indica Ja desviacion de los valores de la muestra con
respecto al valor medio.

Es la suma de los cuadrados de las desviaciones de las observaciones, respecto al valor
medio, dividida entre el nimero de observaciones menos uno.

§?= E (X1-X)?
i=1

n-1
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DESVIACION ESTANDAR

Es la raiz cuadrada de la varianza. Se utiliza para indicar el grado de concentracion de los
datos alrededor del centro {media)

s=\ &?
INCERTIDUMBRE TIPICA

Es la incertidumbre de los resultados de una medida, expresada como una desviacion
tipica.

INCERTIDUMBRE COMBINADA

Es la incertidumbre tipica del resultado de una medicidn, expresada como la desviacion
| estandar de la suma de diferentes magnitudes (varianzas o covarianzas) ponderadas por su
varnacién en los resultados cbtenidos.

| INCERTIDUMBRE EXPANDIDA

| Es la magnitud que define el intervalo (de una medida) dentro del cual se espera que los
| valores atribuibles a la medicion se encuentren con un alto grado de confianza.

CLASIFICACION

Incertidumbre tipo A
Incertidumbre tipo B

INCERTIDUMBRE TIPO A

Método de evaluacion de una incertidumbre tipica a través del andlisis estadistico de una
serie de observaciones.

INCERTIDUMBRE TIPO B

Método de observaciones y evaluacion de una incertidumbre tipica por métodos diferentes
al analisis estadistico de una serie de observaciones.
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DETERMINACION DE LA INCERTIDUMEBRE

Construir el modelo de la medicion
Obtener la incertidumbre tipo A
Qbtener la incertidumbre tipo B
Obtener la incertidumbre combinada
Obtener la incertidumbre expandida

k@2

La calibracién y verificacién de las basculas y balanzas se pueden emplear los datos
obtenidos en la prueba metrologica de linealidad para calcular la incertidumbre asociada a
los niveles de pesado del instrumento que ha sido calibrado o verificado; esta incertidumbre
se considera de tipo A. Asi mismo también es posible efectuar la determinacién de la
incertidumbre tipo A asociada a la prueba de repetibilidad del instrumento de medicién
haclendo uso de los datos obtenidos en la prueba metroldgica correspondiente,

1. EVALUACION DE LA INCERTIDUMBRE TIPO A ASOCIADA A LOS NIVELES DE
PESADO

Para efectuar la evaluacion de la incertidumbre tipo A asociada a los niveles de pesado es
preciso realizar las siguientes actividades:

a) Realizar las mediciones repetidas del punto deseado

b) Calcular los estadisticos para la descripcidn: Media y desviacion estandar

c¢) Calcular la incertidumbre tipo “A” de acuerdo a la siguiente expresion:

Ua=s't
)
Donde:
S = Desviacion estandar

T =t de Student
n = Un ndmero de muestras analizadas
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2. EVALUACION DE LA INCERTIDUMBRE TIPO B.
A continuacion se expresan las férmulas de la incertidumbre tipo B, segun su distribucién:
i) Distribucion rectangutar simétrica + a

dd
UB= 2 =

Vi

ii) Distribucion rectangular no simétrica

|a

W

Us = /{d.-d.)?
12

it} Distribucion triangular

Donde:
d = Divisién minima del insttumento de medicion que se esta probando

Una vez conociendo las incertidumbres tipo “A” y “B” podemos evaluar las siguientes
incertidumbres:

3. INCERTIDUMBRE COMBINADA
Es la incertidumbre tipica del resultado de uma medicion, expresada como desviacion

estandar de la suma de diferentes magnitudes (varianza o covarianzas) ponderadas por su
vanacion en los resultados.
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Uc \=/ (Ua)? + (Uge)* + (Us2)* + .......

4. INCERTIDUMBRE EXPANDIDA
Es la magnitud que define ei intervalo {de una medida) dentro del cual se espera que los
valores atribuibles a la medicion se encuentre con un alto grado de confianza.

UE =K Uc\r

Donde:

K = Constante o factor de cobertura (2<k>3 correspondientes al 95.5 % y 99.7 % de nivel
de confianza).

Ucy = Incertidumbre combinada de la medicion.
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ANEXO 1

CLASIFICACION DE LOS INSTRUMENTOS PARA PESAR SEGUN SU CLASE DE
EXACTITUD.

De acuerdo a la normatividad internacional, se clasifican en cuatro clases, con
diferentes cualidades metrologicas:

ESPECIAL |

FINA Il

MEDIA il

ORDINARIA IV

Para definir la clase de exactitud del instrumento de medicion se requiere conocer :
ALCANCE MAXIMO (Max)

DIVISION DE VERIFICACION (e) )

NUMERQ DE DIVISIONES DE VERIFICACION (n)

Es posible obtener estos parametros segun su definicién establecida al principio de este
Procedimiento en el case de que se desconozcan.

La clase de exactitud de! instrumento es aquella donde se cruzan las proyecciones de la
division de verificacion (e) y el nimero de divisiones de verificacion {n). Ver Tabla 1

DIVISION DE NUMERO DE ALCANCE
CLASE DE VERIFICACION ESCALONES DE MINIMO
EXACTITUD o} VERIFICACION Min
ESCALON DE n= Maxfe (Limite inferior)
VERIFICACION
Minimo Méximo
ESPECIAL 100 e
I 0001g<e S0 000 -
FINA 0,001 g <e <0, 05g | 100 100 000 20e
Il D1gs<e 5 000 100 000 50 e
MEDIA 0,1g<e2<g }100 10000 20e
]| 5g<e 500 10 000 20e
ORDINARIA 5g<e 100 1000 10e
]

Tabla No.1 Criterios de clasificacidn de los Instrumentos para pesar.
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ANEXO 2

TABLA 2 CALCULO DEL ERROR MAXIMO TOLERADO (EMT).

+3.0e
+208
+1.08 B
0
50000e 2000006 Max ESPECIAL ( : h]
-1.0e
208
30e
+3.08
+208
+10e
[4]
50l000e  20p00e 1000000 |  Max Fina C o D
-1.0e
-20e
-3.0e
+30e
+20e
+1.0e
]
500e 2000e 10000e | Max MEDIA
-1.0e @
-20e
-3.0a
+3.0e
+20e
+1.0e
4]
500 2006 1000 6 | Max orpmvariA (it
-1.0e
208
30e
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ESPECIALIZACIONES EN FARMACIA INDUSTRIAL

DESARROLLO Y PROCESQOS FARMACEUTICOS

Titulo: Procedimiento Normalizado de Calibracion para el Instrumento para Pesar de Bajo

Alcance (Balanza Analitica Mettler PM 400).

PNGC No: PNOCALIBBALAN-RO

Fecha de aprebacion: Junio 2000

Rev. No: 1

Sustituye a: Nuevo

ANEXO 3

CARACTERISTICAS METROLOGICAS DEL INSTRUMENTO PARA PESAR

REPORTE DE CALIBRACION

A. Datos Generales

Fecha de Calibracién: 13 Junio 00

Solicitante: Q.F.B Rosa Maria C. H. Reviso;

Ubicacidn: Laboratorio ETPA 11 Responsable:

Hora de inicio: 11;00 am

I.E Miguel Vazquez C.
Violeta Ramos M.

B. Datos del Instrumenio de Prueba.

Alcance maximo: 410g

Marca: Mettler Toledo.
Modelo: Mettler
Serie: PM 400

Alcance minimo;

Division real de a escata:
Division de verificacién:

e 1mg

Numero de divisiones de verificacion: 1.mg

EMT *

0as0g = 0.001
50ga200g = 0,002
200ga 410g = 0.003

C. Condiciones Ambientales

Inicio de la Calibracién
HR. Temperatura °C
Inicial: 25 % 24°C
Final: 26.5 % 24°C

D. Datos del Patrén de Referencia

Nombre del Patron de referencia:
Marca :

Serie:

Modelo:

Vigencia de calibracion:

Jueqo de masas TAG 36M003
FISHER

09043

V01 MP Q1

SEPTIEMERE 00
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DESARROLLO Y PROCESOS FARMACEUTICOS

Titulo: Procedimiento Normalizado de Calibracién para el Instrumento para Pesar de Bajo

Alcance (Balanza Analitica Mettler PM 400).

PNO No: PNOCALIBBALAN-RO

Fecha de aprobacién: Junio 2000

Rev. No: 1 Sustituye a: Nuevo
ANEXO 4
9.2 Tiempo de Estabilidad
VALOR NOMINAL DE LA MASA: 200 g |
TIEMPO TIEMPC
CON CARGA (seq) SIN CARGA (seq)
5765 5"18
5"57 5"45
5"49 5'67
5773 5°62
TIEMPO PROMEDIO:  5° 55
9.3 Excentricidad
| Lecturas
Tiempo: 555 Unidad de medicién: g
masa patron | Patrén 1 {Punto1  {Punto2 [Punto3 |Puntod |Punto5 PUNTOS DE
200g COLOCACION
Vaior con 199,999 [199999 {200004 [199.998 [ 199996 | 200001
carga
Valor sin 0.000 0001 {0000 [-0002 [-0.001 0.002
carga
Diferoncie | 199.999 [200.000 |260.004 |200.000 | 199.997 | 199.999
EMT

MASA 50 ga 200 g= +0.002g
VALOR NOMINAL DE LA MASA: 200 g
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ESPECIALIZACIONES EN FARMACIA INDUSTRIAL
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Titulo: Procedimiento Normalizado de Calibracion para el Instrumento para Pesar de Bajo

PNO No: PNOCALIBBALAN-RO

Fecha de aprobacién: Junic 2000

Rev. No: 1

Sustituye a; Nuevo

ANEXO 5
9.4 Repetibilidad
LECTURAS
Tiempo: 5755 Unidad de medicién: g
50 % DEL ALCANCE MAXIMO Capacidad de fa masa : 200 g
#DE 1 2 3 4 ] 6 7 8 9 10
LECTURAS ]
VALOR CON 199.999 200.000 | 199.989 | 200.000 | 200.000 | 200.000 | 200.000 200,000 200.000 | 199.999
v.:::::;u -0007 | 0001 | 0001 | 0OG1 | -0,001 | 0000 | -aom | -0.001 | 0000 | 0.000
DchgE?::IA 200.000 200001 | 200.000 § 199.999 | 200.001 | 200.000 | 200.001 200001 200000 | 199999

EMT

Desv. std. = 0.00079

MASA 50ga200g= +0.002g EMT
VALOR NOMINAL DE LA MASA: 200g

LECTURAS

Tiempo: 555 | Unidad de medicién: g
CERCANA 100 % DEL ALCANCE MAXIMO masa capacidad: 300 g
2DE 1 2 3 4 5 ] 7 8 9 10
LECTURAS
VALOR CON 300.001 | 300.001 { 300.001 | 300.001 | 300.001 | 300.002 | 300002 | 300.003 | 300.002 | 300.007
CARGA
VALOR SIN -0.001 0001 | 0001 0000 | 0000 | 0G0 | 0.007 0.001 0.000 0.003
CARGA
DIFERENCIA | 300002 | 300.002 | 300.000 | 300.0G1 | 300.001 | 300.002 | 300001 | 300002 | 306.002 | 300.061

EMT

Desv. Std. = 0.0007

MASAS0ga200g= +0.002¢g
VALOR NOMINAL DE LA MASA: 200 g
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DESARROLLO Y PROCESOS FARMACEUTICOS

Titulo: Procedimiento Normalizado de Calibracion para el instrumento para Pesar de Bajo
Alcance (Balanza Analitica Mettler PM 400).
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ANEXC 6

9.5 Exactitud

VALORES TOMADOS EN ASCENSQ
Valor nominal (g) Valor Valor con carga | Valor sin carga Diferancia
convencionaimente (9) (9
Verdadero (g) Al B1 c1
0.010 0.00997 0.010 0.002 0.008
0.500 0.50002 0.500 -0.001 0.501
1 1.0000 1.000 0.000 1.000
10 10.0000 10.000 0.000 10.000
40 40.0001 39.8969 0.001 39.6989
80* 80.0002 75.899 -0.002 80.001
120* 120.0003 119.999 -0.001 120.000
160 160.0005 150.999 =-0.001 160.000
200 200.000 200.001 0.001 200.000
240 240.000 240.001 0.000 240.001
280 280.000 280.001 0.000 280.001
320 320.000 320.001 -0.062 320.003

VALORES TOMADOS EN DESCENSQO

Valor con Valor sin Diferencia Promedio lectura en ERROR EMT
carga (q) carga (g} {q} descenso y ascensae =+
A2 B2 c2 (q)
ciyc?
0.007 0.000 0.007 0.0075 0.00247 0.001
0,501 0.000 0.501 0.501 0.00087 0.001
1.002 0.001 1.001 1.0005 -0.00049 0.001
10.000 0.000 10.000 10 0.000019 0.001
40.000 0.000 40.000 39.9995 0.00064 0.001
79.999 -0.001 80.000 80.0005 -0.00023 0.002
120.000 0.000 120.000 120 0.00034 0.002
158.999 0.000 159.989 159.8995 0.0005 0.002
200.000 0.000 200.000 200 0.0000 0.002
239.999 -0.001 240.000 240.0005 -0.0005 0.003
280.001 -0.001 280.062 280.0015 -0.0015 0.003
320,002 -0.001 320.003 320.003 -0.003 0.003
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10. CALCULOS O TRATAMIENTO MATEMATICO.
CALCULO CARGA EXCENTRICA
P1=199.999 + 200.000 = 199.9935

2
DP2 = 198.9985 -200.004 = 0.0045
DP3 = 199.9995-200.000 = 0.0005
DP4 = 199.9995-199.897 = 0.0025
DP5 = 199.9985-199.999 = 0.0005

P1=199.999 + 200000 = 199.9995 g
2

P2= 00045 +0.002g

P3= 00005 +0.002g

P4= 00025 +0.0029

P5= 0.0005 +0.002 g

11. CRITERIO DE ACEPTACION O RECHAZO.

EMT k-
0as50g = 0.001
50ga200g = 0.002
200ga 410g = 0.003

DICTAMEN : RECHAZADO (INSTRUMENTO NO APTO PARA SU USQ).

12. ANEXOS.

ANEXOQ 1 Clasificacion de instrumentos para pesar segun su clase de exactitud.
TABLA 1 Clasificacién de los instrumentos para pesar.

ANEXO 2.
Tabla 2 Calculo del error maximo tolerado.
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ESPECIALIZACIONES EN FARMACIA INDUSTRIAL

DESARROLLO Y PROCESQOS FARMACEUTICOS

Titulo: Procedimiento Normalizado de Calibracion para el Instrumento para Pesar de Bajo
Alcance (Balanza Analitica Mettler PM 400).

PNO No: PNOCALIBBALAN-RO Fecha de aprobacién: Junio 2000
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ANEXO 3.

Formato de caracteristicas metrologicas de Instrumentos para pesar

ANEXO 4.
» Tiempo de estabilidad
s Excentricidad

ANEXO 5
+ Repetibilidad

ANEXO &
+» Exactitud
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9.0 DISCUSION DE RESULTADOS |

Finaimente podemos obhservar que los procedimientos normalizados de operacion

obtenidos son de gran utilidad para cualquier area, y para este caso de estudio en

verificacion del instrumento para pesar de bajo alcance (balanza analitica mettler PM

400), asi como el PNO de uso y limpieza del marco de pesas; que se encuentra en el

particular la elaboracion de los PNO’s de operacién, mantenimiento, calibracion,

laboratorio de las especializaciones en farmacia industrial de la FES Zaragoza; a
manera de ensefianza nos proporciona una gran informacion, la cual es requerida
para tener un aito grado de control de nuestro instrumento por lo que de esta manera
podremos obtener resultados confiables en nuestros analisis.

Respecto al procedimiento normalizado de operacidon de la balanza analitica se
mencionan algunos puntos que resultan importantes antes y después de efectuar o
realizar una pesada, tales como: centrar |a burbuja de aire o© tomar en cuenta la
cantidad de muestra que se va a pesar, la cual no debera sobre pasar la capacidad
de 1a balanza; por otra parte en este mismo procedimiento se mencionan algunos
puntos importantes en cuanto a la limpieza y cuidados que se deberdn tener antes y
después del uso det instrumento.

El procedimiento normalizado de verificacion resulta importante flevaro a cabo ya que
de este dependera la obtencién de resultados confiables; por lo que es conveniente
realizar la verificacion del instrumento diariamente antes de utilizarlo.

=n el procedimiento normalizado de mantenimiento preventivo se menciona qué este

debera realizarse en funcion de la frecuencia de su uso con la finalidad de

acultad de- Estadias Supatintw zq,amqazaf. -10f -
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-onservarlo y mantenero en optimas condiciones; el mantenimiento preventivo lo
hodra realizar aquella persona que conozca y sepa el manejo del mismo, y si se
sretendiera realizar un mantenimiento interno estard a cargo de un técnico
capaéitado para realizar el mantenimiento interno del instrumento. Tomando en
cuenta que no es muy frecuente su uso diario, se decidié brindar el mantenimiento
preventivo 3 veces al afio y la calibracién 1 vez al afio. Finalmente al poner en
marcha nuestros procedimientos normalizados en nuestro instrumento para pesar de
bajo alcance, asi como la calibracién en campo del mismo se califico como
nstrumento no apto para su uso ya que su EMT obtenido no era acorde al valor
tedrico por lo que se propone dar aviso a la persona encargada del area y que a su
vez le de aviso a una persona externa capacitada (generalmente el proveedor de
dicho instrumento), para realizar el mantenimiento intemo del instrumento, y asi
determinar cual fue la posible falla del mismo; y por tanto determinar si puede seguir
dandosele uso o estar fuera de uso definitivo, mientras tanto el instrumento se

etiqueto como “Instrumento en mantenimiento intemo”.

Sugerencia:
Por otra parte, cabe seiialar que aunque este trabajo se realizo de manera didactica,
puede extrapolarse a nivel industria, ya que cuenta con las bases suficientes para

ponerio en practica de manera muy confiable.

Faceltad de “Estudias c‘)’ufzc.zia we Searaqaza. 162
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10. CONCLUSIONES

inalmente se concluye que se lograron los objetivos planteados en este trabajo, ya
ue se elaboraron los Procedimientos Normalizados de Operaciéon, Mantenimiento
reventivo, calibracién, verificacion del instrumento para pesar de bajo alcance
alanza analitica Mettler PM 400), el procedimiento de uso y fimpieza del marco de
sas, asi como la calibracion en campo de dicho instrumento que se encuentra en el
boratorio de la especialidad en desarrollo y procesos farmacéuticos de la Facultad
Estudios Superiores Zaragoza, lo cua! pemmitira cumplir con un sistema de
ocumentacién y calibraciéon en el drea, bajo el cumplimiento de las normas y
pecificaciones establecidos por organismos oficiales.
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12. ANEXOS
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°N

Bayer ¢ C

DGN-SECOFI M-21, P-19, T-16

INFORME 850155
LABORATORIO DE METROLOGIA
BAYER DE MEXICO,B.A.DEC. V.
INFORME DE CALIBRACION
AREA: MASA
COMPANIA SOLICITANTE: Syntex, SA. de C.V.
DIRECCION: Carretera México Teluca 2822 Col. Loma de Bezares, C.P. 11000 Mex D.F,
FEGHA DE INGRESO: TGN 995
FECHA DE VERIFICACION. 19/06/1999
FECHA DE VIGENCIA 20
FECHA DE VENCIMIENTO: 1806/2000 DEL INSTRUMENTQ PATRON; 1105 2000
CARACTERISTICAS DEL INSTRUMENTO
INSTRUMENTO  Juego de pesas TAG J6M003
MARCA MODELO No. SERIE
Fisher V01 MPO1 09043

INTERVALO DIVISION MINIMA

Smgaidlg

CONEXION CARATULA

INSTRUMENTOQS UTILIZADOS COMO REFERENCIA
Paurén No 18 Pairdn No, 32 Patr6n No. 32

Nombre Juego de masas Comparadara de Masas Comparadora de masas
Marca Mettier Toledo AG Mettler Toledo AG Mettler Toledo AG
Intervalo imgailkg 10ugat1idsg oo mgalig

Divisidn Minima
No, Seria 15885 P29475 1114101113
Clase E2

1

ESTE INFORME NO PUEDE SER MODIFICADO, SIN PREVIA ACLARACION DEL LABORATORIO.
-0S RESULTADOS OBTENIDOS EN ESTE INFORME SON VALIDOS BAJO LAS CONDICIONLS DADAS EN £L MOMENTO DE LA MEQICION




Bayer

DGN-SECOF| M-21, P19, T-16 INFORME 950155

REPORTE DE RESULTADOQS

NIOAD DE MEDICION:;
Masa

Correccidn Incettidumbre

=g mg mg
0,005 -0,038 +0,003
0,01 0,022 . 0,003
~0.01 -+0,009 0,003
0,02 0,013 10,003
- 0,02 0,021 0022
0,05 0,004 10,003
01 0,010 10,004
0.2 0,004 30,004
~02 0,014 +0,004
.5 0,024 0,006

1 -0,009 40,006

2 0,02 10,007

*2 0,005 0,007

5 0,007 10,008

10 0019 10,011
20 0,072 +0,014
20 0,043 10,014
50 017 0,04
100 0,27 10,06

STE INFORME NO PUEDE SER MODIFICADO, SIN PREVIA ACLARAGION DEL LABORATORIO.
05 RESULTAROS OBTENIDOS EN ESTE INFORME SON VALIDOS BAJO LAS CONDICIONES DADAS EN EL MOMENTO DE (A MEDICION

2
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