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INTRODUCCION

En la actualidad los sistemas de calidad basados en normas especificas han sido adoptados
por distintas organizaciones, todas en busca del mismo objetivo: alcanzar un nivel de calidad de
clase mundial por lo que pueden ser implantados en cualquier modelo de organizacién publica o
privada, instituciones pedagogicas o empresas industriales, colocandose asi a la vanguardia de las
exigencias globales de calidad y competitividad.

El aumento de la productividad proviene de la evaluacion inicial y de las mejoras, que tienen lugar
durante el proceso de su implementacion, asi como de la mejoria en la capacitacion y las aptitudes
del personal. Una mejor documentacion o control de los procesos proporciona consistencia en el
funcionamiento, menos desperdicio sin necesidad de corregir el trabajo. Para efectos de la
aplicacion de la norma como ‘“aseguramiento de la calidad” se consideran todas aquellas
actividades sistematicas planeadas dentro del sistema de gestion, demostradas como necesarias y
que proporcionan una confianza adecuada para que un laboratorio satisfaga sus requisitos de la
calidad, de tal forma que es una herramienta administrativa que nos asegura que los resultados
emitidos por el laboratorio son cientificamente vélidos y defendibles. En el control de la calidad,
se consideran todas aquellas técnicas operacionales y actividades especificas que son usadas para
satisfacer los requisitos de calidad, que brinden o proporcionen un alto grado de veracidad la cual
incluye procedimientos especificos usados para estimar la calidad de los datos de un ensayo o
calibracion determinando las necesidades de acciones correctivas, como respuesta a la deteccion
de deficiencias en el proceso u/o analisis.

Si bien la calibracion deberia ser realizada por conviccion debido a que su ejecucion aporta valor
al sistema de calidad, la principal motivacion para realizar la calibracion suele ser, mas como
requerimiento normativo o legal. En ambos casos debe ser una operacion planificada y sus
resultados deben ser verificados conformes a un criterio de aceptacion/rechazo preestablecido.
Esto se logra a través de criterios uniformes y consistentes respaldados por Instituciones como
Centro Nacional de Metrologia (CENAM). Es necesario demostrar la trazabilidad y la estimacion
de la incertidumbre. La inspeccion contintia y la aplicaciéon permanente de las condiciones, asi
como la evaluacion de la calidad a fin de asegurar que se cumpla con las normas establecidas.

Uno de los principales retos es la implementacion, asi como la mejora continua de métodos,
dentro de la industria farmacéutica.

Actualmente los estdndares de calidad requieren de la implementacion de programas de
calibracion y verificacion de la calibracion de los instrumentos utilizados para la validacion de
material de referencia certificado, en la validacion de métodos analiticos, pruebas, analisis, en la
preparacion de soluciones y reactivos. La calibracion del material volumétrico influye y se ve
reflejada directa y principalmente en la confiabilidad del resultado, determinado por el grado de
incertidumbre.

La finalidad de este trabajo es dar a conocer y proporcionar un método de verificacion de
calibracion 1til y sencillo que cumpla con las necesidades del trabajo diario en el laboratorio.
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1.0 FUNDAMENTACION TEORICA

1.1 Vidrio

La palabra vidrio proviene del latin vitreum, se tienen datos del uso del vidrio desde el paleolitico
hace 2 millones de afios con el uso de las primeras herramientas de obsidianas (vidrio volcanico),
los egipcios fabricaban vidrio desde ya hace 3200 afios AD. Los primeros vidrios Opticos se
comenzaron a fabricar en el siglo XVI, mientras que el vidrio de laboratorio se comenz6 a fabricar
en el siglo XIX

En 1932 W.H. Zachariasen, publicé The Atomic Arrangement in Glass, un articulo clasico que ha
sido probablemente el mas influyente en la historia del vidrio. En este articulo Zachariasen dio a la
comprension de la estructura del vidrio y su relacion con la composicion como base cientifica.
Intuitivamente se hablaba de solidos amorfos. y algo mas tarde se afirmaba que un vidrio era un

material solido que tenia la estructura de un liquido.27 El vidrio es un liquido viscoso

subenfriado,45 o lo que es lo mismo, un fluido con muy alta viscosidad, esta propiedad mide la
resistencia que muestran los fluidos a las deformaciones tangenciales, es decir, a fluir. Cuando un
material sélido se funde, la mayoria de las veces da lugar a un liquido isotrépico, que es
basicamente lo que todos entendemos por “liquido”. Sin embargo, en algunos casos se forma una
o mas fases intermedias (mesofases), en las que el material presenta un estado intermedio sélido y
liquido conocido como estado vitreo. A estos compuestos se les conoce como Cristales Liquidos,
y aunque tienen apariencia de solido se deforman elasticamente ante esfuerzos externos.

Los liquidos que forman vidrios son liquidos muy viscosos en el punto de fusion, (aunque existen
excepciones), otros liquidos pueden ser subenfriados, de tal modo que no cristalizan y
eventualmente no forman vidrios, los liquidos que no forman vidrios tienen viscosidades mucho
mas pequenias, de forma que los liquidos que si forman vidrios también fluyen, pero lo hacen tan
lentamente que podrian tardar afos en hacerlo a temperatura ambiente. No obstante, si los
calentamos a altas temperaturas la viscosidad disminuye hasta que pasan a comportarse
como verdaderos fluidos. Para darnos una idea de las magnitudes, a 1800°C el vidrio sigue
teniendo aspecto solido y su viscosidad supera los 107 poises, mientras que la viscosidad del
agua a temperatura ambiente (unos 20°C) es de 0,001 poises.

La definicion adoptada por la American Society Testing Materias (ASTM) considera que un vidrio
es un producto inorganico fundido que se ha enfriado hasta un estado rigido sin experimentar
cristalizacion. Si Unicamente se consideran sus principales propiedades técnicas, el vidrio comun
puede definirse como un producto inorganico amorfo, constituido predominantemente por silice,
duro, fragil, y transparente de elevada resistencia quimica deformable a alta temperatura.

En resumen los vidrios son sustancias termodinamicamente inestables, estructuralmente
desordenadas, quimicamente complejas y variadas, y tecnoldgicamente con propiedades y
aplicaciones muy diversas.
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1.1.1 Fabricacion del vidrio

Es importante destacar que el proceso de fabricacion es practicamente el mismo para todos los
tipos de vidrio, lo que cambia de un ejemplar a otro es el material. Todos ellos tienen en mayor
0 menor proporcion atomos de silicio, que es uno de los elementos de la tabla periddica que mas
se parece al carbono. Esto resulta interesante si pensamos que el carbono es la base fundamental
de la vida en nuestro planeta. La razon radica en la gran facilidad que tiene el silicio para formar
compuestos con el oxigeno, evitando con esto las largas cadenas que serian equivalentes a las del
carbono, y que son importantes en la quimica de la vida. Es precisamente esta afinidad con el
oxigeno lo que lo hace util e indispensable en la formacion del vidrio. El vidrio se hace en un
reactor de fusion, en donde se calienta una mezcla que casi siempre consiste en arena silicea
(arcillas) y 6xidos metalicos secos pulverizados o granulados. En el proceso de la fusion (paso de
solido a liquido) se forma un liquido viscoso y la masa se hace transparente y homogénea a
temperaturas mayores a 1000°C. Al sacarlo del reactor, el vidrio adquiere una rigidez que
permite darle forma y manipularlo. (La figura 1. Muestra los pasos para la fabricacion del vidrio)
Figura 1. Diagrama para la fabricacién de vidrio. 8

Pagina 3



Controlando la temperatura de enfriamiento se evita la desvitrificacion o cristalizacion, durante la
vitrificacion se produce una considerable contraccion, debida a la disminucion del tamafio de las
particulas y a una reestructuracion de las moléculas dentro de la matriz vitrea. Las arcillas son:
tipos de tierra y arena de ellas se obtienen los vidrios, a medida que la temperatura de tratamiento
de la arcilla aumenta mas alld del rojo vivo, se produce un endurecimiento, seguido de una
compactacion y finalmente de una transformacion de la arcilla en vidrio . En la Figura 2, se
muestra la clasificacion de las arcillas.
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Figura 2. Diagrama de flujo de la clasificacion de las arcillas. 28

Las arcillas son silicoaluminatos complejos. Las propiedades que les permite hacer todo eso,es
debido a que el silicoaluminato es un compuesto hecho con silicio y aluminio, que se forma
cuando la silice modifica su superficie por la interaccion con iones aluminato, intercambiando
iones Si(OH)_4 por iones Al(OH).4, como se ilustra en la figura 5. Se pueden intercambiar unos por
otros porque son muy parecidos entre si. E1 AI(OH)_4 tiene una carga negativa y cuatro grupos
OH, igual que el Si(OH)4. Ademas, el silicio y el aluminio son de un tamafo similar. Con el
tiempo estos compuestos reaccionan y forman sales solubles con los iones alcalinos (Na, Li, y K)
y alcalinotérreos (Be, Mg y Ca), cambiando asi la estructura de los silicoaluminatos originales.
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El aluminio puede estar rodeado por 4 o 6 atomos de oxigeno, y puede tener carga +3 o +4.
Imaginemos un silicato donde uno de los dtomos de Si™ est4 sustituido por un ion Al"”. Figura 3.
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Figura 3. Estructura del silicoaluminato en una arcilla.”®

Como la carga global tiene que ser la misma y el silicio tiene cuatro mientras que el aluminio tiene
tres, se une un K™ o un Li"' y resuelve el problema. En la figura 4 aparece un dibujo de la
estructura de las arcillas con y sin metales. En la figura 4(a) vemos que hay dos tipos de capas.

En la parte de abajo encontramos una capa de silicio, en medio una de aluminio y a continuacion

otra de silicio, con sus respectivos oxigenos cada una, por supuesto. Es claro que el aluminio
cambi6 la forma de la arcilla. En la figura 4(b) la situacion es similar, salvo que en ésta se indica
la posicion que toman los dtomos de potasio (K). Si seguimos buscando diferencias, veremos que
en la arcilla que carece de metales (figura 4(a)) aparecen moléculas de agua (H,O) entre capas de
silicio. Por eso se dice que todos estos minerales tienen la propiedad de absorber agua, lo que
también contribuye a que las estructuras sean mas anchas porque, como se puede ver, la figura
4(a) mide entre 9.6 y 21.4 A, dependiendo de la cantidad de agua que haya absorbido, mientras
que la de la figura 4(b) mide 10 A. Estos cambios en la estructura de la arcilla son la base de su
naturaleza caprichosa.

Figura 4. Estructura cristalina de arcillas. 4) Sin metales alcalinos (montmorillonita), 5))Con metales
alcalinos y alcalinotérreos (illita).
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Dado que existe una gran variedad de arcillas con las se hacen los vidrios, y, el vidrio que
obtengamos dependera de la arcilla que escojamos, se necesita conocer muy bien las materias
primas. Esto lo saben los sefiores vidrieros, y por eso han aprendido que la caolinita (Figura 5) es
el grupo de minerales de arcilla més sencillo, su estructura basica se compone de atomos de
oxigeno ordenados de tal manera que dan lugar a capas alternadas de huecos tetraédricos, que se
ocupan por atomos de silicio y aluminio, y huecos octaédricos, ocupados por d&tomos de aluminio,
magnesio, hierro y zinc.

O nuecos ocradoness
OCUFADCS POR ATOMOS
DE Al ¢ Si.

@ Hueco Te ocurato AR

ATOMOS DE Al, My, Fs o

n
. IMPUREZAS QUE OCU-
PAN UN SITIO INTERS-

TICIAL (IONES MAL
COLOCADOS).

Figura 5. Estructura de la caolinita. o

También hay impurezas que ocupan sitios intersticiales, o dicho de otra manera, tienen iones que
estan mal acomodados. El efecto de las impurezas depende de su naturaleza, de la proporcion en
que se encuentran, del tamafio y de la forma de los granos de la arcilla, y de las condiciones de
reaccion, incluyendo la temperatura alcanzada, la duracion del calentamiento y los efectos de
algunas otras sustancias presentes. Cuando estas impurezas son compuestos de hierro, por
ejemplo, el color de la arcilla cambia, y aparecen eflorescencias de colores en la superficie del
material seco y manchas negras o grises. También se modifican las propiedades refractarias. El
oxido férrico es altamente refractario cuando se encuentra en una atmoésfera oxidante; en una
reductora actua como fundente. La diferencia entre las dos situaciones es que en la primera el
hierro pierde electrones, mientras que en la segunda los gana. Esta disparidad puede cambiar
radicalmente las propiedades de la materia prima necesaria para hacer un vidrio. Las impurezas
nos pueden ayudar a su manufactura, lo importante es saberlas seleccionar y manejar.
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1.1.2 Vidrio de silice (Fabricacion)

Formado con 96% de silice es el vidrio mas duro y el més dificil de trabajar, pues es necesario
emplear una costosa técnica al vacio para obtener un producto para usos especiales, que transmite
energia radiante del ultravioleta y del infrarrojo con la menor pérdida de energia. También existe
otra novedosa técnica en cuya primera etapa se utiliza vidrio de borosilicato que se funde y se
forma, pero con dimensiones mayores a las que se desea que tenga el producto final.

Este articulo se somete después a un tratamiento térmico, con lo cual se transforma en dos fases
vitreas entremezcladas, es decir, en dos tipos de vidrios diferentes entremetidos uno en el otro.
Uno de ellos es rico en alcali y 6xido de boro, ademas de ser soluble en acidos fuertes (clorhidrico
y fluorhidrico) calientes. El otro contiene 96% de silice, 3% de 6xido de boro y no es soluble. Esta
ultima es la composicion final del vidrio de silice.

En la segunda etapa de fabricacion el articulo se sumerge en un acido caliente, para diluir y quitar
la fase soluble. El vidrio que tiene grandes cantidades de silice, y que no se disuelve, forma una
estructura con pequefios agujeros, llamados poros. Posteriormente se lava el vidrio para eliminar el
acido borico y las sales que se forman, concluyendo con un secado.

En la tercera y ultima etapa el articulo se calienta a 1 200° C, y se observa una contraccion de
aproximadamente 14%. Esto quiere decir que su tamafo disminuye en ese porcentaje. Los poros
desaparecen. Su estructura se consolida sin que se produzca ninguna deformacién. Los gases
contenidos en el interior son desorbidos y el vidrio adquiere una apariencia perfectamente
transparente y hermética.

Los vidrios que contienen 96% de silice tienen una estabilidad tan grande y una temperatura de
reblandecimiento tan elevada (1500°C) que soportan temperaturas hasta de 900°C durante largo
tiempo. A temperaturas mas altas que éstas puede producirse una desvitrificacion y la superficie se
ve turbia. Por todas estas propiedades se utilizan en la fabricacion de material de laboratorio, que
requiere una resistencia excepcional al calor, como sucede con los crisoles, los tubos de proteccion
para termopares, los revestimientos de hornos, las ldmparas germicidas y los filtros ultravioletas,
celdas de cuarzo (figura 6).

Esquema de un monocromador de un espectrofotometro

Espejo de littrow

’ Prisma

N

Espejo Paraboide Rendija de Salida

. . [ . . . 10
Figura 6. Representacion esquematica de un monocromador de un espectrofotometro infrarrojo.
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Generalmente, cuando pensamos en el vidrio nos imaginamos un sélido con una rigidez y
elasticidad comparables a las del acero, pero con ciertas propiedades mecénicas que limitan sus
aplicaciones; como por ejemplo que no tiene ductibilidad, ya que no se deforma a temperatura
ambiente, y que si tratamos de cambiar su forma aplicando una fuerza, lo Gnico que logramos es
que se rompa. En realidad es un material duro pero fragil al mismo tiempo, y algo que refuerza esa
debilidad es la presencia de imperfecciones superficiales, como astilladuras o ranuras.

El éxito en la manufactura del vidrio radica en controlar la temperatura del proceso, para regular
las fuerzas internas que lo hacen quebradizo. Estas fuerzas internas también se aprovechan para
producir vidrio de extrema dureza y resistencia si se emplea la técnica del templado. Templar un
vidrio es someterlo a un calentamiento controlado y después enfriarlo rapidamente. La superficie
queda en un estado permanente de compresion, de modo que las fuerzas que se apliquen al objeto
tendran que vencer primero las tensiones de comprension. El efecto del templado se puede
demostrar con las conocidas gotas de Prince Rupert, como se ve en la figura 7. En este
experimento se dejan caer unas gotas de vidrio fundido en agua fria. Aquellas gotas que
sobreviven son muy resistentes, tanto, que puedes golpearlas con un martillo y no se rompen, pero
si después de golpear una de ellas se presiona ligeramente, la gota entera explota en fragmentos
diminutos. De alguna manera la presion actia como una imperfeccion que se propaga a través de
la pieza entera en respuesta del impresionante esfuerzo interno.

" e

1

Figura 7. La gota de Rupert. (lagrimas holandesas)

29,16

Por diversos experimentos se ha comprobado que la tension en un vidrio puede ser menor cuando
¢éste ha sido templado dentro de cierto rango de temperatura.
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1.2 Propiedades Fisicas y Quimicas de los vidrios.

Recientemente el equipo encabezado por Leonard Lichtenstein, del Instituto Fritz Haber
(Alemania 2012) ha conseguido observar por primera vez de forma directa los elementos
caracteristicos de la estructura y los patrones que aparecen en ella, estos consiguieron obtener una
imagen bidimensional de un vidrio la cual precisa todas las posiciones atomicas.”® Tal y como
predijo Zachariasen la estructura corresponde a un 4tomo de silicio rodeado por tres dtomos de
oxigeno, exactamente igual que en la silice cristalina. Sin embargo, la silice cristalina forma un
panal de abeja regular compuesto exclusivamente por hexdgonos en un plano, mientras que en el
vidrio los anillos, si bien los hexdgonos son las estructuras mas frecuentes, también se forman

, . , , 46
desde rectangulos a anillos de mas de nueve atomos.
La Figura 8§ muestra una imagen STM (microscopio de efecto tinel para superficies a nivel
atomico), de una region de transicion cristalina - vitreo en la pelicula de silice puede detectar los

atomos de silicio.

Figura 8. Imagen de la transicion de la silice amorfa a silice cristalina.

En la silice, la unidad estructural fundamental es un tetraedro de SiOy, es decir, un atomo de silicio
rodeado siempre por cuatro atomos de oxigeno (figura 9). Las fuerzas que mantienen unidos a
estos &tomos comprenden enlaces i6nicos y covalentes, lo cual provoca que la fuerza del enlace
sea muy grande. Si pensamos en tetraedros de silice juntos, unos rodeando a otros, tendriamos una
combinacion de tetraedros de silice (con sus respectivos oxigenos) orientados al azar. En un cristal
como el de la figura 11(a) los atomos siguen un patron estricto de orientacion que se
repite N veces, siempre de la misma manera. En un vidrio, los enlaces Si-O-Si no tienen una
orientacion determinada (figura 11(b)); la distancia de separacion entre los atomos de Siy O no es
homogénea, las unidades tetraédricas no se repiten con regularidad y el compuesto estd
desordenado, a esta ultima se le conoce como silice amorfa, mientras que a la ordenada se le
conoce como silice cristalina, y ambas se utilizan en la fabricacion del vidrio.

El cuarzo (figura 10), es un ejemplo de silice cristalina muy empleada en esta manufactura.
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Representacion grafica de las diferencias estructurales.

Figura 11. Representacion grafica de las diferencias estructurales entre
. [ 2
un cristal (a) y un vidrio (b). ?
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1.2.1 Vidrio de Borosilicato (Pyrex)

En 1868 Constant Stas un famoso fabricante de esferas de reloj obtuvo por primera vez un vidrio
de alta resistencia, el cual fue perfeccionado y homogenizado para el desarrollo de las primeras
mediciones espectrofometricas por el aleman Otto Schott, finalmente comercializado bajo la
marca Duran en el 1893, se han desarrollado muchos adelantos hasta llegar al vidrio pyrex. El
contenido de B203 para el vidrio de borosilicato es tipicamente 12 a 13% y el contenido de SiO2
superior al 80%, 3.6% de Na20, 0.2% de K20 y 2.2% de AlI203 (Ver tabla 1, valores
comparativos de vidrios de Borosilicato de los diferentes proveedores), hasta la fecha no ha
cambiado ni ha podido ser sustituido por otro, debido a que tiene gran estabilidad.

La resistencia que ofrece el vidrio al ponerlo en contacto con el agua o con agentes atmosféricos,
asi como con soluciones acuosas de acidos, bases y sales, es una propiedad de gran importancia
llamada durabilidad quimica, que lo hace tomar ventaja sobre otro tipo de materiales, como los
plasticos, por ejemplo. Resiste los ataques del agua y de casi todos los 4cidos en el campo de
temperaturas general de trabajo; resiste las esterilizaciones repetidas huimedas o secas sin
empafiarse. Su contenido relativamente bajo de alcalis deja el valor pH de los medios virtualmente
invariable.

El vidrio tiene una resistencia excelente a los acidos, excepto al fluorhidrico, y a las soluciones
alcalinas frias. Por eso es muy util como envase de reactivos quimicos.

Los recubrimientos de vidrio son resistentes a todas las concentraciones de acido clorhidrico a
temperaturas menores de 200° C; a todas las concentraciones de acido nitrico hasta el punto de
ebullicion; al acido sulfurico diluido hasta el punto de ebullicion y concentrado hasta 300 °C.

Los otros vidrios tienen como formula quimica general w Na,O-xCaO-SiO,. Nuevamente, lo que
cambia son los valores de W y X, dando distintas composiciones. Mientras mas grande sea el valor
de w, mas Na,O tendrd y serd mas resistente.

En la figura 12 se presenta una grafica de la resistencia que tiene un vidrio comercial de
borosilicato a la accion de diferentes acidos y alcalis. El material fue expuesto a los reactivos
durante seis horas.

AGUA
CALIENTE

ACIDO BASES

{unidades arbitrarias)

e L LLELIE T TR .

Resistencia a los agentes externos

Figura 12. Comparacion de la accion de diferentes soluciones acidas, H20 y basicas en seis vidrios.
Los numeros del 1 al 5 son soédico-calcicos y el 6 es vidrio de Borosilicato. *
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En la misma figura se puede observar que todos, menos el pyrex, reaccionan con el agua caliente.
En contacto con medio acuoso lo que ocurre es un intercambio de iones sodio [Na'] por iones
hidronio [H30']. Los iones hidronio estan presentes en el agua en equilibrio con los iones [OH_].
Este intercambio va disolviendo el material. Por el contrario, cuando el vidrio se mezcla con una
base, el intercambio i0nico sucede entre los aniones (los que tienen carga negativa) de la estructura
[AI(OH)_ 4] y los grupos hidroxilo [OH ] de la base. Como resultado tendremos una mayor
cantidad de [OH__] dentro de la estructura del vidrio.

Dentro de las propiedades térmicas podemos definir cuatro temperaturas de referencia en
funciodn de la viscosidad del vidrio.
¢ El punto de trabajo, donde la viscosidad del vidrio caliente es lo suficientemente baja
como para poder darle forma utilizando métodos ordinarios.

¢ El punto de reblandecimiento, temperatura a la cual el vidrio empieza a deformarse de
manera visible.

e El punto de recocido, es cuando las tensiones internas existentes son desvanecidas, y
que corresponde a la temperatura mas alta de recocido.

e Elpunto de deformacion, donde el vidrio es un sdlido rigido y puede enfriarse
rapidamente sin introducir ningln tipo de tensiones externas.

En la (figura 13) se muestra la temperatura de templado de un vidrio pyrex contra el tiempo.
Cuando la temperatura y el tiempo son bajos, en la figura se indica con puntos, y cuando tienen
valores mayores, aparecen circulos cada vez mas grandes. Esto quiere decir que, para el
vidrio pyrex, cuando la temperatura de templado es alta y el tiempo largo, la diferencia entre el
limite superior y el inferior es grande.

El limite superior esta determinado por la temperatura a la cual el vidrio es un liquido que fluye
con facilidad. El limite inferior, también llamado punto de tensidén, no estd completamente
definido, aunque lo han descrito como la temperatura a la que una pieza puede ser rapidamente
enfriada sin que tenga una tension permanente.

Asi, mientras mas separados estén estos limites es mejor, porque el rango en el que podemos
trabajar es mayor.

Figura 13. Curva de templado de un vidrio pyirex. 13
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Si nos referimos a la capacidad calorifica del vidrio, sabemos que es mucho mas pequena que la
de los metales, pero que puede usarse con €xito en ciertas aplicaciones de transmision de calor,
como en los moldes para cocinar en hornos caseros, debido a su dilatacion térmica sumamente
baja, el vidrio Borosilicato no s6lo resiste las tensiones de los choques térmicos repetidos, sino que
permite fabricar materiales mas gruesos y robustos que los que son generalmente posibles con
vidrio.

La viscosidad en un vidrio es otra propiedad de importancia practica en todas las etapas de
preparacion porque de ésta depende la velocidad de fusion. Podriamos definir la viscosidad como
la resistencia que presenta un liquido a fluir, aunque el vidrio parece un so6lido, medimos su
viscosidad porque los vidrios en realidad, son liquidos sobreenfriados. Un liquido sobreenfriado es
aquel que permanece como liquido a temperaturas mas bajas que la de solidificacion. Esto se logra
llevando a cabo el enfriamiento en condiciones extremas de cuidado y pureza.

La viscosidad de algunos liquidos sobreenfriados comienza a aumentar violentamente a medida
que la temperatura disminuye y alcanzan una consistencia tal que su endurecimiento los hace
aparecer como solidos, pero en realidad tienen la misma estructura atémica que un liquido, esto
mismo le ocurre al vidrio.

Una forma de determinar la viscosidad es midiendo el tiempo que tarda en pasar una cantidad
determinada de liquido a través de un tubo de didmetro pequefio a una presion dada. La resistencia
a fluir se debe a la atraccion entre las moléculas, por lo que es una medida de su fuerza. En
general, a medida que aumenta la temperatura, las fuerzas de cohesidon estdn mas incapacitadas
para competir con el creciente movimiento molecular, y por lo mismo la viscosidad disminuye.

Para tener un material con cierta resistencia es necesario que las moléculas estén unidas con una
firmeza relativamente constante, lo que se traduce en tener una viscosidad invariable. Si medimos
el tiempo requerido para que esto ocurra, observamos que la temperatura de templado es
importante. En la figura 14, lo que vemos es que la primera tarda mas en llegar a ser una linea
horizontal que la segunda, y por lo tanto necesita mas tiempo para que su viscosidad sea constante.

Es evidente que la viscosidad también varia en funcidon de la composicion. En la figura 15 cada
linea de la grafica representa un valor diferente de X en la formula quimica que aparece en el pie
de la figura. Es normal que al variar la cantidad de sodio y calcio cambien las propiedades del
vidrio. Por otro lado, mientras mayor sea la proporcion de 6xido de aluminio, magnesio o calcio
con respecto al 0xido de sodio, mayor sera la viscosidad, como puede verse en la figura 16, donde
también se aprecia que la presencia de 6xido de magnesio es la que aumenta mas rapidamente esta
caracteristica.

&
o

-0

o
0

L0 VISCOSIDAD
-
o

19.0 . -
o 1500 TIEMPO (min)

Figura 14. Curva de viscosidad de un vidrio tratado a 477° C (a) y a 486° (b).
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Figura 15. Cambio de la viscosidad (en poises) de algunos vidrios con formula (2—x)Na,0O — xCaO
— 6Si0,.

Figura 16. Variacion de la viscosidad (en poises) a 1 000°C con respecto a la composicion del vidrio. »

La densidad, definida como el resultado de la masa entre el volumen, es otra propiedad de los
vidrios que ha sido muy estudiada. Depende de factores como la temperatura, la presion a la que
estd sometido y finalmente la composicion.

En la figura 17 se observa que en un vidrio la densidad aumenta al incrementar la concentracion
de 6xido de calcio (CaO) y de titanio (TiO,), mientras que cuando se eleva la cantidad de alimina
(A1,03) o de magnesia (MgO) la densidad disminuye. Por otro lado, comparando un vidrio con
formula Na,O-PbO-SiO; con otro que contenga K,0-PbO-SiO,, vemos que se intensifica
notablemente la densidad cuando el porcentaje de PbO es alto (figura 19), que con sodio (Na") es
mas alta que con potasio (K'), y que cuando llegan alrededor de 40% de contenido de éxido de
plomo practicamente se igualan. En general, la densidad de un vidrio varia muy poco si
cambiamos la presion.
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DENSIDAD (gr. /cc)

1 1 = 2 2 il 2 Y e S-S |

1 2 3 < s L3 T s - 10 IIl * 2
/e EN PESO DE MgO.CaO.ALO TiO,

Figura 17. Densidad de algunos vidrios de férmula (2 — x)Na,0 — x[Mg0O,Ca0,Al,0; o TiO,]6SiO
en el punto de templado.

Si una pieza de vidrio es estirada por la accion de una fuerza, puede regresar a su tamafio y forma
original en el momento que se elimina el esfuerzo que lo deforma, siempre que nos movamos
dentro de ciertos limites de temperatura.

A esta propiedad se le llama elasticidad y si después de eliminar la fuerza deformante el material
no recupera sus dimensiones originales, se dice que excedio el limite elastico.

(gr/cel

DENSIDAD

Lo

b))

5 w15 20 25 X0 35 a5 25 50 Bs
s EN PESO DE PLOMO

Figura 18. Densidad de diferentes vidrios de composicion: ) Na,O — PbO— SiO, y ) K, O —PbO—
42
SiO,.

Como se observa en la figura 19, la temperatura es un factor muy importante debido a los altos
valores de compresibilidad y la rapidez con la que cambia, que concuerdan con la concepcion de
la naturaleza liquida del estado vitreo. La compresibilidad es la accion de reducir el volumen de un
material. En los sélidos y liquidos el volumen se comprime muy poco por efecto de la presion. En
el vidrio sucede lo mismo, pero esta propiedad es importante porque de ella dependen las
aplicaciones que se le puedan dar.
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En la figura 19 se aprecia que la compresibilidad del vidrio de Na y K aumenta linealmente con la
temperatura, el que contiene borosilicato de zinc siempre decrece, mientras que el de silice y
el pyrex decaen para volver a crecer aproximadamente después de los 250°C.

Figura 19. Porcentaje de compresibilidad por efecto de la temperatura en varios vidrios.?

Con respecto a las propiedades eléctricas, la conductividad de un vidrio depende de su
composicion, de su temperatura y de las condiciones atmosféricas que rodean al material. A bajas
temperaturas los vidrios multicomponentes son aislantes. A todas las temperaturas, son
conductores electroliticos, y de 25 a 1,200°C la resistividad, o resistencia a conducir la electricidad
, €s variable.

La resistividad del vidrio disminuye rapidamente a medida que aumenta la temperatura, y por
consiguiente se dice que es un semiconductor. La conduccion en este caso no se debe a que los
electrones se muevan, sino a iones que emigran a través de la red vitrea.

En la figura 20 se observa que al aumentar la temperatura aumenta la conductividad eléctrica, y a
pesar de que es semejante el comportamiento de los vidrios que aparecen en la figura, se puede ver
que los que contienen bario y plomo necesitan una temperatura mayor, de 244 y 248°C
respectivamente, para comportarse como conductores.

ST ey |
[Le] cm

400

1— NogD. MgQ, 6 5i0;

2—MNog0, Co0.6Si

= 3-MNag0, Zn0. 85i
00 4- MNozO. Ba O, 85i02

5- MNag0, PpO, 85i0s

CONDUCTIVIDAD ELECTRICA
;

200
TEMPERATURA

Figura 20. Cambio de la conductividad eléctrica con la temperatura en varios vidrios.*

La conductividad de diversos vidrios a temperatura ambiente varia mucho, y los valores mas altos
se encuentran en aquellos que tienen un mayor contenido de silice .
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A continuacion se muestran las propiedades del vidrio del Borosilicato, segin los fabricantes
lideres de material volumétrico para laboratorio.

Las propiedades fisicas que se muestran en la tabla 1, estan certificados por los métodos de
pruebas internacionales aprobados y definidos por la norma ISO-3585

VALORES COMPARATIVOS DE VIDRIOS DE BOROSILICATO DE LOS DIFERENTES
PROVEEDORES (PROPIEDADES FISICAS)

CODIGO DEL VIDRIO 7740 8330 KG -33
FUENTE Corning Schott Kimble Kavalier
NOMBRE COMERCIAL Pyrex Duran Kimax Simax

Coeficiente lineal de Expansion
Térmica 10 -7/°C <a > (20 °C;
300°C)
segiin norma ISO 7991

Punto de deformacion °C 510 525 513

Punto superior de la 560 560 565
refrigeracion °C
Punto de reblandecimiento 821 820 827
Punto de trabajo 0 °C 1252 1260 1255
Densidad g/cm3 2.23 2.23 2.23
At 250 °C ohm/cm 8.1 8.0 7.9
At 350 °C ohm/cm 6.6 6.5 6.4
Dieléctrica 1IMHz At20°C At 25°C At 25°C At 20°C
K 4.6 4.6 4.6 4.6
Factor de pérdida del1% 2.6 2.2
Indice de Refraccién 1.474 1.473 1.470 1.472

32.5 33.0 32.0

Estrés Coeficiente dptico. 3.94 4.00 3.70 RN
10-6mm 2/N

Fusion Continua Fusion Continua (6 - 8 ciclos)

Composicion Wt % Duran Kimax

B,O; 13.0 13.0

I T N N

ALO; . 2.0 3.0

Tabla 1. Propiedades fisicas segun los fabricantes lideres de material volumétrico vidrio de

o 1
Borosilicato. 3
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2.0 Material Volumétrico

Es aquel que se utiliza en el Laboratorio para medir volimenes, en su mayoria estan constituidos
por vidrio para permitir la visualizacion del liquido o liquidos que se desea medir.

El material volumétrico en vidrio, como matraces aforados, pipetas aforadas y graduadas, probetas
graduadas y buretas, forma por tanto parte del equipo bésico.

Jarras graduadas, vasos, matraces Erlenmeyer, y embudos de goteo no son aparatos volumétricos.
No estan ajustados de forma exacta, la escala solamente sirve como referencia.

Es el resto del material de vidrio empleado carecen de una calibracion rigurosa, por lo cual son
utilizados para contener volumenes, agitar, trasvasar, operaciones que no requieran de precision de
alguna medida.

2.1 Clasificacion del Material Volumétrico (segun precision).

Un gran nimero de fabricantes ofrecen aparatos volumétricos en calidades diferentes precisiones

, por norma deben de contar con un certificado de Calibracioén e Incertidumbre declarada, aunque
en algunos casos se utilizan de pléstico transparente, ya sea por su bajo precio, o para evitar una
reaccion entre el liquido y el vidrio.

El material de vidrio se clasifica de acuerdo a la composicion quimica con el que esta
fabricado, por su tolerancia y por su uso, en la Tabla2, se ilustra por su exactitud.

EXACTITUD EN LOS TIPOS DE MATERIAL DE VIDRIO

Clase A Articulos volumétricos de mayor Exactitud.

Clase B Articulos volumétricos de menor exactitud, la
tolerancia de estos es el doble que la establecida para los de

Tipo I Borosilicato clase A.

Clase C Articulos volumétricos de la menor exactitud.

Tipo II Vidrio Calizo | Material para Precision aproximada (vasos de precipitados,
buretas, pipetas graduadas, etc.)

Tipo III Vidrio de baja
transmitancia
luminosa

Tabla 2. Clasificacion de los Tipos de material de vidrio segin su exactitud. >

Si el método requiere de alta exactitud, se debe usar inicamente material de vidrio de Clase A, ya
que tiene especificaciones de exactitud garantizadas y generalmente no necesita calibracion. Este
tipo de Material se recomienda para uso Analitico.

Teoricamente el certificado de un MC debe especificar claramente el valor certificado, la
incertidumbre correspondiente con un nivel de confianza declarado.
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El método o técnica analitica utilizada para la determinacion del valor, analito al que corresponde
el valor certificado, matriz, recomendaciones de uso, limitaciones y fecha de caducidad entre
otros.

Todo material volumétrico debe presentar inscrito en el vidrio las siguientes indicaciones:
* Temperatura de uso
* Marca del material
* Tipo de exactitud
» Sies de verter o de contener
 El error de calibracion del material.

» La capacidad maxima y minima que puede medir el material.

Distintivo de BRAND para
certificar la conformidad de
acuerdo con la norma de
contrasie alemana
(Eichordnung) y DIN 12 600

DIN Distintivo de la asocia-
cidn correspondiente

Fabricanie

Marca registrada de
BRAND para el material
volumalrico de la mas alta
calidad. Clase "A"

Temp. de referencia (20 *C),
ajuste (aqui 'Ex' = vertido) y
tempo de espera (15 s)

Clase "A" Significa que el
material esde la mas alta
calidad “S"=vaciado rapdo.

Volumen nominal

Tolerancia
(¥mite de error)

Pais de origen

Figura 21. Ejemplo de informacion que debe de contener el Material Volumétrico de alta precision
analitica.

2.2 Clasificacion del Material Volumétrico por su uso.

El material de vidrio volumétrico se encuentra disefiado para Contener como para Entregar. El
material calibrado para contener se encuentra generalmente marcado con las iniciales P.C o TC
(to containt) en inglés. Cuando son llenados hasta la marca en la cual fueron calibrados para
contener un volumen determinado. Significa que si se utilizara para entregar, entregaria menos del
volumen indicado, debido a la retencidn del liquido en las paredes del recipiente.

El Material calibrado para verter o entregar estd marcado como P.E o TD (to deliver) en inglés.
Es el material que se calibra durante su proceso de manufactura, para transferir una cantidad
establecida de liquido, con propiedades similares de viscosidad y tension superficial al agua.
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El diseno de este material le permite retener una cierta cantidad de liquido en sus paredes (y en la
punta como es el caso de las pipetas, cuando asi se indica).

La pipeta y la bureta son materiales de verter, se caracterizan por que se utilizan para medir un
volumen y verterlo en otro recipiente, pero no se utiliza para contener el liquido.

En estos materiales, la cantidad de liquido vertido corresponde exactamente con el volumen
indicado después de verterlo, La graduacion de estos materiales tiene la caracteristica de presentar

el cero en la parte alta y medir hacia abajo, a medida que el liquido es expulsado.4

a) Pipetas.

Sirven para medir volimenes pequefios, Se fabrican de 1, 2, 5, 10, 20, 25, 50 y 100 centimetros
cubicos, aunque las mas habituales son las de 10 mL. en 1/10, con un error de +/- 0,03 mL como
maximo.

La parte inferior del tubo termina en punta y en la superior suelen llevar un ensanchamiento para
que los liquidos no lleguen a la boca al succionar para llenarlos. No emplear nunca una pipeta
como agitador. Las pipetas aforadas pueden ser de varias clases: unas poseen so6lo un aforo, el
volumen que miden es el comprendido entre el aforo y la punta de la pipeta. Otras presentan dos
aforos, uno en la parte superior y otro en la parte inferior de la pipeta, el volumen que mide es el
comprendido entre los dos aforos.

Ademas indican con una cifra el valor del aforo. A la acciéon de utilizar la pipeta se le llama
pipetear. Para manejar la pipeta deben seguirse los siguientes pasos.

» La pipeta debe estar perfectamente limpia y seca.

» Llenar la pipeta con el liquido a medir aspirando despacio hasta que el liquido rebase
levemente el lugar donde se quiere enrasar. Si el liquido es peligroso por desprender
vapores toxicos o corrosivos se empleara un aspirador de pipetas.

» Cerrar el extremo superior de la pipeta con el dedo indice y colocar el resto alrededor
del tubo.

» Separar la pipeta del liquido y colocar la linea de enrase a la misma altura de los ojos
del operador, y disminuyendo ligeramente la presion del dedo indice, dejar pasar el
liquido necesario para que la parte inferior del menisco coincida con el enrase.

» Secar las paredes exteriores de la pipeta con papel de filtro teniendo cuidado de no tocar
el orificio de salida.

* Introducir el extremo inferior de la pipeta en el recipiente donde se va a verter el
liquido, de manera que forme angulo con la pared del recipiente.

* Lentamente dejar escapar el liquido disminuyendo la presion del dedo indice.

No soplar después de su vaciado, ya que el resto de liquido que queda en las paredes de la pipeta
0 en su extremo se ha tenido en cuenta a la hora de calibrar la pipeta. u

Tiempo de expulsion
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En el matenal volumétrico para verter
(EX) puede indicar tiempo de vaciado
sobre la superficie del matenal.

Por ejeraplo: Ex-+ 5s significa que después
del wvaciado completo debe esperar 15
segundos para que el liguido remanents

salga

Una marca “S” significa que es vaciado
rapido.

Figura 22. Tiempo de expulsion Material Marcado. "

B)Buretas.

Sirven también para medir volumenes con toda exactitud. Las hay de varias clases, las mas
usadas en la iniciacion a las técnicas de laboratorio son tubos rectos graduados en centimetros
cubicos o en décimas de centimetro cubico, que llevan una llave de paso en su extremo inferior.
Se llenan con un embudo por la parte superior y la cantidad de liquido que se quiere vaciar se
regula con la llave de paso.

El pico de la bureta debe ser estrecho, de forma que sélo deje salir unos 50 centimetros cubicos
por minuto. Cuando el vaciado se acerca a la cantidad deseada debe regularse el cierre de forma
que el liquido caiga por goteo. Si se trata de observar como reacciona el liquido contenido en el
recipiente receptor con el de la bureta, debe agitarse poco a poco el recipiente receptor a medida
que se va vertiendo el liquido de la bureta, para ver en qué momento, y por tanto con qué

cantidad de liquido de la bureta se produce la reaccion esperada.
Para su manejo se deben tener en cuenta las siguientes precauciones:
* Los liquidos han de estar a temperatura ambiente. Nunca verter liquidos calientes.

* La zona que hay entre le llave y la boca de salida debe quedar completamente llena de
liquido(sin burbujas de aire).

* El liquido nunca debe ser vaciado demasiado rapido para que no quede liquido pegado a
las paredes.

* Es un material de verter, por tanto el cero queda en la parte alta de la bureta, pero la
graduacion no llega hasta el extremo, termina algo por encima de la llave, hay que tener
esto en cuenta, ya que si al verter el liquido pasamos de la ultima medida de la
graduacion, no sabremos el volumen exacto que hemos vertido.

La probeta y el matraz aforado son dos materiales calibrados para contener. Estos materiales se
utilizan para medir volimenes, pero miden el volumen que se encuentra dentro del recipiente.

c) Matraz aforado.

Son matraces de cuello alto y delgado, cuerpo redondo y fondo plano. Se emplean para medir
volumenes de liquidos que contiene (es un material volumétrico de contener). Presenta una
marca (o aforo) en el cuello que indica el volumen del matraz, el hecho de so6lo tener un aforo
hace que solo pueda medir un volumen y el hecho de ser aforado se indica en el vidrio del matraz
con la letra “A”. Al ser un material de alta precision no se puede calentar ni verter liquidos

: . oo 11
calientes, ya que afectaria a la calibracion del matraz.
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2.2.1 Reglas para el uso Material Volumétrico en el Laboratorio

Lectura del menisco

Para leer correctamente el volumen exacto del liquido que presenta un material volumétrico hay
que tener presente las siguientes precauciones:

» El operario debe colocarse al mismo nivel que la superficie del liquido.
» Hay que fijarse en la parte baja del menisco que forma el liquido en la superficie.

Lectura del menisco

Fam B lecus debe
consderarse el disefio del
Sbricants:
En el caso de un

Lectum =n =i punto més tep

ety menisca  cancava, |a
h_| lectura se realiza a la
%z% éﬁ 77771 @lura del punto mas

bajo de la superficie del
liguida. Donde el punta
mas bajo del menisca
[lanie . de s cndinech; debe tocar el borde
o Suntaa st Ae s superior de |a division de
Correcto Incorrecto  Incomecto 1z escala

doz punta

Figura 23. Lectura Correcta del menisco y Franja de Schellbach.®

Cuando se lee el nivel de un liquido en una bureta, el ojo debe estar a la misma altura de la
superficie libre del liquido, El error que se comete cuando el 0jo no esta a la misma altura que el
liquido se llama error de paralaje. ¢

Para obtener resultados de mediciones confiables, es recomendable realizar la seleccion adecuada
del material del vidrio a utilizar de acuerdo a la metodologia a emplear, al proceso de medicién
que sera sometido y a la exactitud que se requiera.
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» Deben tenerse precauciones de posible contaminacion debida al uso previo del material
en otro analisis.

Las marcas de colores y escalas se colorean tifiendo una capa delgada del vidrio. Como la capa
coloreada tiene la misma composicion quimica del vidrio, su resistencia es también igual y el
color solo puede quitarse disolviéndola capa de vidrio superficial.

Otros articulos volumétricos se rellenan con esmaltes fundidos en las lineas, marcas u otras
inscripciones. Estos rellenos ceramicos son muy resistentes a los acidos y alcalinos, Por lo tanto,
las lineas y marcas de colores no deben someterse a inmersiones

Prolongadas en 4cidos o alcalinos. Siempre que las marcas se mojen con los reactivos deben
enjuagarse tan pronto como sea posible.

» Evitar poner el vidrio en contacto con disoluciones de acido fluorhidrico o alcalis
concentrados. Estos tltimos ademas pueden arruinar las juntas esmeriladas.

* En el andlisis de trazas, la clase de vidrio utilizado, su limpieza, secado y almacenado
son aspectos criticos.

2.2.2 Limpieza y Cuidados del material volumétrico

La limpieza de aparatos de vidrio se determina por la uniformidad con que el agua destilada moja
las superficies. Ciertas contaminaciones, especialmente grasa, adheridas a las paredes impiden que
¢stas puedan mojarse uniformemente y el agua tiende a acumularse en forma de gotas. Este
defecto causa irregularidades en la capacidad de los articulos al tergiversar el menisco y porque
ademas puede afectar el volumen residual adherido a las paredes cuando se vacian los aparatos
calibrados para suministrar el volumen indicado. Aun cuando las superficies del articulo se mojen
uniformemente, puede ocurrir alguna variacion en la capacidad aparente. Esto es debido a
pequenas cantidades de substancias orgéanicas, grasosas o no, que contaminan la superficie del
liquido produciendo un cambio en la tension superficial y deformando el menisco. Por lo tanto, el
lavado, enjuagado y secado debe hacerse de manera que se evite este defecto, debe lavarse
adecuadamente o clasificarse de acuerdo a su uso.

* Lavar tan pronto como sea posible aquel material que ha estado en contacto con
disoluciones concentradas o por lo menos sumergir en agua con detergente después de
asegurarse de que no contiene residuos.

» Separar juntas, llaves y valvulas esmeriladas después de su uso.

* Los cepillos para la limpieza deben estar curveados para una limpieza total de los
matraces.

» Utilizar una disolucidn de detergente con agua destilada (neutro).

* Enjuagar con agua corriente y después con agua destilada hasta eliminar totalmente el
detergente.

El procedimiento que debe seguirse para limpiar el material volumétrico depende de la
naturaleza del contaminante. En muchos casos deben usarse reactivos o métodos especiales para
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quitar substancias determinadas. Antes de dar la lista de los métodos mas importantes, es
conveniente hacer algunas aclaraciones generales.

A pesar de que el vidrio pyrex posee una resistencia excelente a los acidos con excepcion del
hidrofluorhidrico. Las soluciones alcalinas concentradas, tales como soluciones causticas
calientes, atacan cualquier vidrio si el contacto es prolongado.

Esto sucede aun cuando no se notan los efectos de la reaccion en el vidrio debido a la
solubilidad de los productos formados. Las soluciones detergentes, hasta concentraciones del
2%, diluidas no dafnan seriamente al vidrio a no ser que esté expuesto a ellas durante periodos
innecesariamente largos o se permita que el detergente se seque sobre el vidrio.

« PRECAUCION DE SEGURIDAD. Cuando se van a limpiar algunos articulos de vidrio es
conveniente o necesario llenarlos por succion. Nunca succione acidos u otros productos de
limpieza directamente con la boca. Debe conectarse al aparato a través de un recipiente o a
una bomba de vacio. También debe usarse una trampa con liquido entre el articulo y la
bomba para impedir el paso a los vapores emitidos.

» ABRASIVOS. Nunca use abrasivos para limpiar los aparatos, especialmente los articulos
volumétricos. Las superficies se estropean con el tiempo y las marcas o arafiazos pueden
impedir un buen escurrido y permitir que se alojen contaminaciones dificiles de quitar.

* AGUA PARA ENJUAGUES. Al preparar el material volumétrico para calibraciones, el
enjuague con agua de la llave debe seguirse con otro de agua destilada. Después del agua
de la llave pueden quedar depoésitos salinos en las paredes y dar resultados erréneos,
principalmente con articulos pequefios, aun cuando esa agua humedezca bien
uniformemente las superficies.

* Se recomienda el uso de agua sometida a un tratamiento 16nico, inclusive para métodos de
lavado ordinarios o de rutina.

+ RESIDUOS ORGANICOS. Nunca se intente quitar tales residuos con aplicacion directa de
calor al aparato vacio. Esto puede formar tensiones permanentes en el vidrio afectando la
resistencia a los impactos térmicos. Aun mas importante, puede cambidrsele la calibracion
a aparatos volumétricos.

La lista de los métodos descritos son los mas conocidos. Consiste de varios casos que deben
abarcar todos los contaminantes comunes, y algunos otros que ocurren en casos especiales.
Generalmente es deseable poner en remojo o darle un enjuague preliminar a todos los aparatos,
con gasolina a acetona, para quitarles la grasa y enseguida enjuagarlos con agua. El enjuague de
agua debe hacerse cabalmente si se va a emplear después algun acido para terminar la limpieza.

A continuacion presentamos una seleccion de los métodos generales de limpieza:

a) Se llena el material con una mezcla de acido sulfurico y dicromato de sodio,
dejandose reposar. Se vacia la mezcla y enjuaga con agua destilada, seis veces por lo
menos. La mezcla se prepara disolviendo y calentando 60 o 65 gramos de dicromato
de sodio o potasio en 30 o 35 ml. de agua. Después de enfriarse, se afiade acido
sulftrico concentrado poco a poco hasta completar un litro de solucion.

b) Llénese con una solucién de permanganato de potasio, dejando reposar el equipo.
Vacie el permanganato y rellénese con una solucion saturada de éacido oxalico.
Después, enjuaguese varias veces con agua destilada caliente.
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La solucién se prepara disolviendo 20 gramos de permanganato de potasio y 50
gramos de hidréxido de sodio en un litro de agua, cada una.

c) Se llena con una mezcla de acidos sulfurico y nitrico, dejandose reposar. Vacie el
aparato y enjuaguelo bien en agua destilada. No debe emplearse este método si la
combinacion de acidos puede formar compuestos peligrosos con algin material
organico de residuo. Las proporciones de acido necesarias dependen del trabajo de
limpieza en cuestion y pueden llegar al 50% de 4cido nitrico. La mezcla se puede
usar fria o caliente y en ocasiones el aparato puede hervirse en la mezcla. Para

acidos calientes debe usarse el equipo debajo de un extractor de gases.4

d) Lavese con una solucion al 1 0 2% de detergente caliente. Enjudguese bien después
de fregar el equipo con cepillo.

e) El 4cido sulfurico fumante es un agente limpiador excelente. Generalmente se
efectua la limpieza con una cantidad pequefia de 4acido, moviendo el recipiente de
manera que haga contacto con todas las superficies. Se vacia y enjuaga
inmediatamente.

Los tratamientos especiales siguientes se recomiendan para quitar contaminaciones especificas:

a) LUBRICANTES DE VALVULAS. Cuando un aparato estd muy contaminado con
lubricantes (exceptuando silicones) puede que sea necesario llenarlo con acetona,
una o dos veces, antes de usar uno de los métodos anteriores. Con lubricantes de
silicones puede omitirse la acetona y remojar el aparato en acido sulfurico fumante
durante treinta minutos. También para silicones, se sugiere el uso de
decahidronaftaleno (decalin), para el cual se requieren dos horas en remojo antes de
escurrir el aparato y enjuagarlo dos veces con acetona.

b) MANCHAS DE PERMANGANATO. Use 4&cido clorhidrico concentrado a
temperatura ambiente. También se recomienda una solucion acida de sulfato ferroso.

¢) MANCHAS DE HIERRO. Se emplea una solucion de iguales cantidades de 4cido
clorhidrico y agua.

d) SOLUCIONES NESSLER. Se lava el equipo con &cido nitrico concentrado,
enjuagandolo bien.

e) MATERIAS BACTERIOLOGICAS. Remojando el equipo en soluciones diluidas
desinfectantes (2 al 4% de cresol, lisol, etc.). También se recomienda tratar con vapor
de agua en autoclave.

f) SANGRE O LIQUIDOS SIMILARES. Enjudguese con agua lo antes posible. Si es
necesario, remojese con una solucion detergente diluida y a temperatura ambiente;
puede usarse la mezcla de 4cido sulftrico y dicromato de potasio.

g) DEPOSITOS ALBUMINOSOS. Las pipetas con tales depdsitos en su interior
pueden remojarse en muchas soluciones. Principalmente mencionamos las de 4cido
nitrico, hipoclorito de sodio, pepsina y acido clorhidrico al 4%.

Algunos agentes de limpieza dejan vestigios de sus ingredientes a no ser que el método de
enjuague se lleve a cabo perfectamente. Aunque los residuos no sean perjudiciales, si el objeto
ha sido preparar los articulos para su calibracion, pueden causar dificultades en algunos
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procedimientos de laboratorio. Por ejemplo, los compuestos de cromo y manganeso pueden
retardar o inhibir el desarrollo de microorganismos, ain en vestigios muy diluidos; los vestigios
de fosforo pueden estorbar las delicadas pruebas analiticas para este elemento. Los enjuagues
finales, antes de calibrar un aparato, deben hacerse con agua destilada. Si un articulo se va a
sacar después de lavarse, puede emplearse alcohol etilico o acetona (Especificaciones de la
Sociedad Americana de Quimica) y apresurar la operacion soplando aire seco y limpio en el
aparato (o aspirando el aire a través del mismo). Es necesario utilizar equipos depuradores muy

eficientes para limpiar el aire comprimido de particulas de polvo o aceite.

3.0 CALIBRACION

Es muy importante establecer la diferencia entre trazabilidad, calibracion y verificacion, la
relacion entre si, asi como las Condiciones y Normatividad necesaria para realizar cada una de
estas.

Tenemos dos definiciones de calibracion:

1. Conjunto de operaciones que establecen en condiciones especificadas, la relacion entre
los valores de las magnitudes indicadas por un instrumento de medicidén o un sistema
de medicion o los valores representados por una medida materializada o material de
referencia, y los valores correspondientes de la magnitud realizada por los patrones. *°

2. A la demostracion de un instrumento particular o dispositivo produce resultados dentro
de limites especificados, en comparacion con los producidos por una referencia o
estandar trazable sobre un intervalo de mediciones establecido. *’

Debe notarse la calibracion No incluye operaciones de ajuste.
Puede expresarse:

* Mediante una declaracion, funcion de una calibracion.

* Diagrama de calibracion.

* Curva de calibracion o una tabla de calibracion.

* En algunos casos, puede consistir en una correccion aditiva o multiplicativa de la
indicacién con su incertidumbre correspondiente.

Una calibracion puede determinar otras propiedades metroldgicas tales como los efectos de
magnitudes de influencia.

El resultado de una calibracion puede ser consignado en un documento, algunas veces llamado
certificado de calibracion o informe de calibracion.

El resultado de una calibracidon puede atribuir a las indicaciones, los valores correspondientes del
mensurado o determinar las correcciones que se deben de aplicar a las indicaciones.

Re-Calibracion
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Con el objetivo de mantener la trazabilidad de las mediciones, las calibraciones de los Patrones de
referencia se deben realizar con una frecuencia tal que asegure que la incertidumbre declarada del
Patron no se degrada en un tiempo determinado. Esta frecuencia depende de aspectos tales como:
incertidumbre requerida, frecuencia de uso, forma de uso, estabilidad del equipo.

Calibracion de materiales volumétricos

Por definicion es comparar la medida de un patron de referencia trazable con la medida del
mensurando. Al calibrar los materiales volumétricos estamos aportando niveles de fiabilidad y
seguridad en los procesos donde la medicion resultante del uso del instrumento tenga lugar.
Igualmente, al calibrar los materiales volumétricos podremos generar los registros pertinentes
para poder documentar un Sistema de Gestion de la Calidad y tomar las medidas oportunas para
poder asegurar la calidad de los productos y servicios.

En la calibracion del material volumétrico, se utilizan equipamientos y patrones del area mecéanica
debidamente certificados y trazables al patron nacional que se encuentra en el (CENAM). Como
resultado de calibrar material volumétrico se emite un certificado de calibracion incluyendo la
informacion necesaria para poder reproducir la calibracion y se emite una etiqueta para poder

adherir al material volumétrico y dejar visible su estado de calibracién en todo momento.

3.1 Jerarquia de Calibracion

Laboratorio internacional

A nivel internacional, las decisiones respecto al Sistema Internacional de Unidades (SI) y la
realizacion de los patrones primarios son tomados por la Conférence Générale des Poids et
Mesures (CGPM). El Bureau International des Poids et Mesures (BIPM) estd encargado de
coordinar el desarrollo y mantenimiento de patrones primarios y organizar intercomparaciones del
mas alto nivel.

Instituto metrolégico nacional

El instituto metroldgico nacional es la més alta autoridad en metrologia en casi todos los paises.
En la mayoria de los casos mantienen los patrones nacionales del pais que son las fuentes de la
trazabilidad para las magnitudes fisicas asociadas en el pais.

El laboratorio nacional cuenta con instalaciones para realizar la unidad correspondiente al SI, el
patron nacional es idéntico o directamente trazable al patrén primario que presenta la unidad,
Teoéricamente debe de contar con instalaciones para realizar las pruebas de magnitudes fisicas en
el pais

Las entidades de acreditacion de laboratorios acreditan laboratorios de calibracion en la industria y
otras organizaciones, de acuerdo con los criterios bien establecidos.
Internacionalmente el criterio es ISO/IEC 17025.
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La acreditacion generalmente se da para medicion de magnitudes especificas y para la mejor
incertidumbre que puede lograrse con los instrumentos de medicion disponibles en el laboratorio
de calibracion.

Los laboratorios acreditados regularmente estdn a la cabeza de la jerarquia de calibraciones
internas. Su labor es comparar, en intervalos apropiados, sus patrones de trabajo con patrones de
referencia que estan calibrados por el instituto metroldgico nacional (CENAM) o un laboratorio

. . . .., 30
acreditado con una mejor capacidad de medicion.

La seleccion de un proveedor de servicios de calibracion es tan importante como la calibracion
misma, un laboratorio de metrologia confiable, debe contar con los siguientes requisitos:

» Sistema de calidad basado en la norma ISO/IEC 17025 (requisitos para laboratorios de
calibracion y prueba).
* Acreditacion vigente ante la EMA (Entidad Mexicana de Acreditacion)

* Patrones de referencia de alta exactitud, trazables a patrones nacionales e
internacionales

* Procedimientos de calibracién basados en normas y recomendaciones nacionales e
internacionales.

* Instalaciones con condiciones ambientales controladas que aseguren la
reproducibilidad de los servicios.

Considerando los puntos anteriores podemos decidir entre: Elegir un laboratorio de prestigio y
renombre y tener la confianza de que el servicio es el indicado, o a su vez implementar un
programa de calibracion interno y tener la plena seguridad de que lo que se estd haciendo es lo
correcto.

Los certificados de calibracion de materiales volumétricos emitidos en el laboratorio deben incluir
toda la informacion necesaria para asegurar la trazabilidad de las medidas. El célculo de la
incertidumbre de medida deberd estar realizado conforme a norma, a fin de asegurar una
metodologia del trabajo con plena garantia técnica. El laboratorio emite certificados de calibracion
de los materiales volumétricos en formato digital con lo que se mejora su gestion y se reducen
los tiempos de ejecucion de los trabajos.

Laboratorio Interno en planta

La labor de los laboratorios de calibracion internos es calibrar regularmente los equipos de
medicion y prueba, utilizados en la compaiiia con sus patrones de referencia que son calibrados

con trazabilidad a un laboratorio de calibracion acreditado o al (CENAM) 30
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Figura 24. Esquema de Jerarquia de Calibracion.*




A pesar de que el Laboratorio de Calibracion Interno se encuentra en la parte mas baja de la
piramide de trazabilidad metrologica, es aqui donde se realiza la evaluacion asi como la toma de
decisiones del uso o rechazo de la instrumentacion ya que ningin Laboratorio de servicio
calibracion emite reportes con recomendaciones del periodo de calibracion ni de conformidad.

3.2 Importancia de la Calibracion en el area de produccion

La calibracion y trazabilidad son cruciales para el trabajo diario en el laboratorio, principalmente
en las actividades de produccion, desarrollo e investigacion, algunas razones del porqué, son las
siguientes:

* Repetibilidad del proceso

» Transferencia de procesos

* Intercambio de instrumentos

* Incremento del tiempo efectivo de produccion
* Cumplimiento del sistema de calidad

3.2.1 Repetibilidad del Proceso

La calibracion de los instrumentos se puede ver alterada por muchas cosas incluyendo
inicializacion inadecuada por configuracion o instalacion inapropiada, contaminacion, dafos
fisicos, o deriva en el tiempo. Algunas veces este cambio en la calibracion provoca cambios en la
calidad del producto o servicio. Estos cambios en la calidad pueden ser advertidos mediante
rutinas de calibracion de los instrumentos, protegiendo asi la repetibilidad de su proceso.

3.2.2 Transferencia de Procesos

Transferir un proceso desde el departamento de desarrollo o de ingenieria al piso de produccion;
entre maquinas de produccion o de un laboratorio de investigacion a otro, puede ser una tarea
dificil. Debido a esto es critico calibrar variaciones en las mediciones, debido a la diferencia en la
calibracion de instrumentos que puedan afectar seriamente la calidad e integridad del proceso.

Por ejemplo, una medicion de presion en una maquina en desarrollo, la cual es repetible dia con
dia produciendo el resultado deseado, puede tener errores debido a una calibracidon incorrecta.
Repetir el proceso en produccion llega a ser un problema dado que la presion que se desea
reproducir es desconocida.

La capacidad de transferencia es también cuando se va de un sistema de produccion al siguiente.
Un procesos puede trabajar muy bien en una maquina de produccion pero reproducir esto en otra
maquina puede ser dificil.
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Si se esta realizando investigacion los resultados podran ser facilmente duplicados o verificados si
el proceso de medicion ha sido calibrado y trazable a patrones nacionales.

3.2.3 Intercambio de instrumentos

La habilidad para actualizar o remplazar un instrumento dentro de la ruta de produccién sin afectar
el proceso es esencial.

Algunas veces los instrumentos llegan a dafiarse y deben ser reemplazados. Igualmente es
importante actualizar la instrumentacion a medida que nuevas tecnologias son desarrolladas para
mantenerse competitivo. Mantener la calibraciéon de los instrumentos asegura la posibilidad de
reemplazar los instrumentos, por falla o actualizacion tecnoldgica, sin afectar el tiempo de
operacion del proceso.

3.2.4 Incremento del tiempo efectivo de produccion

Un proceso puede ser interrumpido por cualquier cantidad de razones, algunas de las cuales estan
fuera de control. Asegurando la calibracion de sus instrumentos, se puede minimizar el error de los
instrumentos como causa de paro.

Un programa de calibracion no solo incrementara sus tiempos efectivos de produccion mediante la
prediccion y la prevencion, ademas permitira descubrir problemas de instrumentacion antes de que
causen una falla completa.

Descubrir problemas potenciales con anterioridad en el proceso permitird evitar una situacion
critica cuando un instrumento repentinamente falle parando la produccion.

3.2.5 Cumplimiento del Sistema de Calidad

Los servicios de calibracion, trazables a patrones nacionales, son la Unica manera para asegurar
que las mediciones requeridas del proceso son correctas, documentadas y en cumplimiento con las
normas y recomendaciones nacionales e internacionales del sistema de calidad.

Muchas compaiias buscan la certificacion ISO 9000, lo cual demanda la documentacion del
proceso, y dado los pardmetros instrumentales de este, son aspectos criticos de la documentacion,
es crucial asegurar que los estos pardmetros son correctos y trazables.

* ISO 9000 Requerimientos del sistema de Calidad

* Control de Equipos de Monitoreo y Medicion

* Los instrumentos de monitoreo y medicion deberan ser calibrados o verificados a
intervalos especificados o antes de su uso; contra equipos trazables a patrones de
medicion nacionales o internacionales o internacionales.

» Los servicios de calibracion, trazables a patrones nacionales, son la inica manera para
asegurar que las mediciones requeridas del proceso son correctas, documentadas y en
cumplimiento con las normas y recomendaciones nacionales e internacionales del
sistema de calidad.

* Cumplimiento del sistema de calidad®

3.2.6 Repetibilidad del Proceso
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La calibracion de los instrumentos se puede ver alterada por muchas cosas incluyendo
inicializacién inadecuada por configuracién o instalacion inapropiada, contaminacion, dafios
fisicos, o deriva en el tiempo. Algunas veces este cambio en la calibracion provoca cambios en la
calidad del producto o servicio. Estos cambios en la calidad pueden ser advertidos mediante
rutinas de calibracion de los instrumentos, protegiendo asi la repetibilidad de su proceso.

3.2.7 Transferencia de Procesos

Transferir un proceso desde el departamento de desarrollo o de ingenieria al piso de produccion;
entre maquinas de produccién o de un laboratorio de investigacion a otro, puede ser una tarea
dificil. Debido a esto es critico calibrar variaciones en las mediciones, debido a la diferencia en la
calibracion de instrumentos que puedan afectar seriamente la calidad e integridad del proceso.

Por ejemplo, una medicidon de presion en una maquina en desarrollo, la cual es repetible dia con
dia produciendo el resultado deseado, puede tener errores debido a una calibracién incorrecta.

Repetir el proceso en produccion llega a ser un problema dado que la presion que se desea
reproducir es desconocida.

La capacidad de transferencia es también cuando se va de un sistema de produccion al siguiente.
Un procesos puede trabajar muy bien en una méquina de produccion pero reproducir esto en otra
maquina puede ser dificil.

Si se esta realizando investigacion los resultados podran ser facilmente duplicados o verificados si
el proceso de medicion ha sido calibrado y trazable a patrones nacionales.

3.2.8 Intercambio de instrumentos

La habilidad para actualizar o remplazar un instrumento dentro de la ruta de produccion sin afectar
el proceso es esencial.

Algunas veces los instrumentos llegan a dafiarse y deben ser reemplazados. Igualmente es
importante actualizar la instrumentacion a medida que nuevas tecnologias son desarrolladas para
mantenerse competitivo.

Mantener la calibracion de sus instrumentos asegura la posibilidad de reemplazar los instrumentos,
por falla o actualizacion tecnolédgica, sin afectar el tiempo de operacion de su proceso.

3.2.9 Incremento del tiempo efectivo de produccion

Un proceso puede ser interrumpido por cualquier cantidad de razones, algunas de las cuales estan
fuera de control. Asegurando la calibracion de sus instrumentos, se puede minimizar el error de los
instrumentos como causa de paro.

Un programa de calibracion no solo incrementa el tiempo efectivo de produccion mediante la
prediccion y la prevencion, ademas permitira descubrir problemas de instrumentacion antes de que
causen una falla completa.

Descubrir problemas potenciales con anterioridad en el proceso permitird evitar una situacion
critica cuando un instrumento repentinamente falle parando la produccion.

3.2.10 Cumplimiento del Sistema de Calidad

Los servicios de calibracion, trazables a patrones nacionales, son la tnica manera para asegurar
que las mediciones requeridas del proceso son correctas, documentadas y en cumplimiento con las
normas y recomendaciones nacionales e internacionales del sistema de calidad.
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Muchas compafiias buscan la certificacion ISO 9000, lo cual demanda la documentacion del
proceso, y dado los pardmetros instrumentales de este, son aspectos criticos de la documentacion,
es crucial asegurar que los estos pardmetros son correctos y trazables.

ISO 9000 Requerimientos del sistema de Calidad
Control de Equipos de Monitoreo y Medicion

Los instrumentos de monitoreo y medicion deberan ser calibrados o verificados a intervalos
especificados o antes de su uso; contra equipos trazables a patrones de medicién nacionales o
internacionales o internacionales.

Los servicios de calibracion, trazables a patrones nacionales, son la inica manera para asegurar
que las mediciones requeridas del proceso son correctas, documentadas y en cumplimiento con las
normas y recomendaciones nacionales e internacionales del sistema de calidad.

3.3 Trazabilidad Metrologica

Se puede definir como: la propiedad del resultado de una medicién o de un patrén, tal que éstos
puedan ser relacionados con referencias determinadas, generalmente patrones nacionales o
internacionales, mediante una cadena ininterrumpida de comparaciones teniendo todas las
incertidumbres determinadas.

La trazabilidad metroldgica requiere una jerarquia de calibracion establecida. (Carta de
Trazabilidad)

La especificacion de la referencia debe incluir la fecha en la cual se utilizé dicha referencia, junto
con cualquier otra informacion metroldgica relevante sobre la referencia, tal como la fecha en que
se haya realizado la primera calibracion en jerarquia. (Registro de Calibracion)

Para las mediciones de mas de una magnitud de entrada en el modelo de medicion, cada valor
debiera ser metroldgicamente trazable y la jerarquia de calibracion puede tener forma de estructura

) 30
ramificada o una red.

Incertidumbre de medicion

Parametro asociado al resultado de una medicion que caracteriza la dispersion de los valores que
podrian razonablemente, ser atribuidos al mensurado

La incertidumbre de la medicion para cada paso en la cadena de la trazabilidad debe ser calculada
de acuerdo a los métodos definidos en la GUM (NMX CH-140), cuando un sistema particular de
medicion quede fuera del alcance de la norma, el laboratorio debe presentar un método validado
generalmente aceptado. En ambos casos debe ser declarada a cada paso de la cadena de tal manera
que la incertidumbre para la cadena completa pueda ser calculada. Estas incertidumbres deben de
estar soportadas matematicamente y estaran representadas como incertidumbres expandidas,
usando un del nivel de confianza aproximadamente del 95%.
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Cadena de Medicion

Cadena in-interrumpida de comparaciones, la cadena debe de tener origen en patrones de medicion
nacionales o internacionales que realicen las unidades del SI, pueden pasar por patrones de
laboratorios y serie de elementos de un instrumento de medicion o de un sistema de medicion, que
constituye la trayectoria desde la entrada hasta la salida de la sefial de medicion.

Patrén

Medida materializada, aparato de medicion o sistema de medicion destinado a definir, realizar,
conservar o reproducir una unidad, o uno o varios valores conocidos de una magnitud, para servir
de referencia.*

Patrén Internacional

Patron reconocido por un acuerdo internacional para utilizarse internacionalmente como base para
asignar valores a otros patrones de la magnitud concerniente.

Patrén Nacional

Patron reconocido por una decision nacional en el pais, que sirve de base para asignar valores a
otros patrones de la magnitud concerniente.

Patron de Transferencia
Patron utilizado como intermediario para comparar patrones.

De Acuerdo con la OIML, (OrganisationInternationale de Métrologie Légale.) En una carta de
trazabilidad se debe encontrar o referenciar la siguiente informacién, para cada uno de los
diferentes patrones de referencia.

* Principio de construccion y ejecucion del patron.

* Incertidumbre, y relacion de exactitud entre un nivel y otro.
* Alcance y tipo de medicion.

* Me¢étodo de referencia y dispositivo de transferencia.

* Estabilidad del Patrén y reproducibilidad de las mediciones.
* Periodo de re-calibracion

* Mecanismos para la conservacion del patrén
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A continuacion se muestra un ejemplo de una carta de trazabilidad de una pipeta mecénica de la
marca Mettler Toledo

Carta day Trazabdbidad
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Figura 25. Esquema de Una carta de Trazabilidad (Pipetas)
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3.4 Verificacion (de la calibracion)

El término “verificacion” suele ser problema de confusion en su alcance o aplicacion, para los
metrélogos o usuarios de sistemas de gestion, en sus diferentes acepciones o aplicaciones, tales
como la: ”Evaluacion de la conformidad” mediante verificacion y aprobacion aplicada al control
legal de instrumentos de medicion la cual consiste en revisar, inspeccionar, ensayar, comprobar,
supervisar, o realizar cualquier otra funcion que establezca y documente que los elementos,

.. , .. . 33
procesos, servicios o documentos estdn conformes con los requisitos especificados.
Por definicion tenemos:

Conjunto de operaciones que es utilizado para comprobar si las indicaciones, bajo condiciones
especificas, corresponden con un conjunto dado de mensurados conocidos dentro de los limites de
un diagrama de calibracion predeterminado. Este término es utilizado en el enfoque de
incertidumbre.

La incertidumbre conocida del mensurando utilizada para verificacion generalmente sera
despreciable con respecto a la incertidumbre asignada al instrumento en el diagrama de
calibracion.

La misma norma IEC 60050, pero ahora en el 4rea de instrumentacion en el contexto de las
pruebas, errores de medicidn y varios parametros concernientes a la instrumentaciéon como son los
instrumentos, sistemas, equipos y detectores, nos da la definicién de comprobacion de calibracion
traducida al espafiol por la misma norma como “test de calibracion” Test de calibracion,
Comprobacién de un instrumento, componente o sistema para asegurar que su exactitud de
respuesta es aceptable. 2!

En cierto modo, puede decirse que la verificacion de la calibracion es una calibracion “relativa” ya
que no se estd tan interesado en el resultado final como en saber si, a partir de ese resultado, se
cumplen o no con los requisitos especificados. Para pronunciarse al respecto, debe tenerse en
cuenta la incertidumbre asociada al resultado.

3.4.1 Verificaciones Intermedias

La verificacién como control metroldgico, nos permite conocer si una magnitud ésta comprendida

dentro de ciertos valores, si la magnitud cumple o no unas determinadas condiciones previamente
. . . P . . . 14

especificadas, es decir si es valida o inservible, un atributo.

La verificaciones intermedias deben ser incluidas en los procedimientos de Verificacion de la
calibracion, de acuerdo con procedimientos establecidos en un Programa de Calibracion, las
cuales se llevan a cabo las veces que sean necesarias para mantener la confianza en el estado de
calibracion delos patrones: primarios, de referencia, transferencia, trabajo, y material volumétrico
certificado, En ningln caso los resultados de la verificacion y/o comprobacion sustituyen a una
calibracion (NMX-EC-17025-IMNC-2006), mas sin embargo es una manera fundamental de
comprobar y/o garantizar la estabilidad metrolégica de los instrumentos y, patrones ya antes
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mencionados, o en otro la de deriva instrumental se logra a través de la verificacion de la
calibracion periodica.

El analisis de los valores registrados en los informes o certificados son un tipo acciones realizadas
y tomadas como responsabilidad por el Laboratorio interno por el Area de Metrologia y
Aseguramiento de Calidad, la conservacion de los instrumentos, patrones y equipos, reportes de
los registros de calibracion y verificacién interna. Un ejemplo de como mantener la trazabilidad
de un instrumento, es la verificacion diaria, la cual puede ser realizada el usuario, la persona
encargada o responsable del Laboratorio interno, el resultado es representado por un valor
absoluto versus el valor méaximo permitido (tolerado), el patrén (trabajo) utilizado para la
verificacion diaria puede ser de igual o menor incertidumbre que el patron utilizado. Para la
verificacion de la calibracion la cual nos proporciona como resultado una incertidumbre y un
veredicto conforme o no conforme, el patréon utilizado para la verificacion de calibraciéon puede
ser de igual o menor incertidumbre que el patron utilizado para la Calibracion. En caso de
utilizarse un patron de menor incertidumbre (declarada) para la calibracion del patrén o
instrumento utilizado en la verificacion de calibracion este quedara degradado.
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3.4.2 Proceso de Confirmacion Metrologica

Cuando solicitamos o realizamos la calibracion de nuestro instrumento de medicion,
debemos: observar que el proceso de calibracion es con el cual inicia la confirmacion metroldgica
de nuestro sistema de medicidon; darnos cuenta que un proceso de confirmaciéon metroldgica
confiable, no se asegura solo con la calibracion. Sino que debemos complementarlos con los
procesos de: verificacion metrologica de resultados de la calibraciéon y toma de decisiones y
acciones; en base a los resultados de la evaluacion de la conformidad de los resultados, contra los
requisitos de nuestro proceso, requisitos que se obtienen mediante la evaluacion de consistencia.
El proceso de confirmacion metrologica, debe ser definido e implementado, por el responsable de
gestion metrologica de la organizacidon, con la funciones sobre el sistema de control de las
mediciones. Este proceso puede interrelacionar e involucrar a diferentes proveedores, como:
laboratorios de calibracién/prueba, centros de servicio para reparacion/mantenimiento, suministro
de instrumentos; proveedores que deben ser seleccionados en base a requisitos de sistemas de
calidad como: ISO 17025 (1999), ISO 10012 (2003) e ISO 9001 (2000). De acuerdo con ISO
10012 (2003), el proceso de confirmacion metrologica se define de acuerdo con el diagrama de

flujo mostrado.
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Figura 26. Proceso de confirmacion metrologica.
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Tabla 3. Alcances e incertidumbres tipicos de Medicion esperados para los laboratorios de

servicios de calibracion para recipientes volumétricos. La informacion que se presenta en la
siguiente tabla son las tolerancias y rangos de aceptacion

Magnitud

Alcance
Volumen

Incertidumbre de medicion

esperada
k =2 mayor o igual a:

Calibracion en 0,001 mL a 0,010 mL

+ 3,2 % del Volumen
micro volumen
0,02 mL a1 mL + 1 % del volumen
1 mL + 0,5% del volumen
Calibracion depipetas 2mL a25 mL + 0,02 % del Volumen
50 mL a 100 mL + 0,004 % del volumen
1 mL a 50 mL + 0,01 % del volumen
Calibracion de Matraces volumétricos
100 mL a 2 000 mL + 0,05 % del volumen
5SmL a50 mL

+ 0,005 % del volumen
Calibracion de probetas

100 mL a 1 000 mL + 0,01 % del volumen

Calibracion de bureta 5mL a 50 mL + 0,02 % del volumen

Picnémetros 25 mL a 100 mL + 0,004% del volumen

Recipientes metalicos I1LaSL + 0,05 % del volumen
con cuello graduado

Recipientes metalicos 6La20L + 0,025 % del volumen
con cuello graduado

Recipientes metalicos
con cuello graduado

21La50L + 0,01 % del volumen

Recipientes volumétricos especiales SmLa4L

Depende del recipiente

(Guia técnica sobre trazabilidad e incertidumbre en los servicios de calibracion de recipientes volumétricos por el método
gravimétrico, 2005).34
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4.0 METODO GRAVIMETRICO

El sistema métrico fue disefiado alrededor del metro que es su unidad fundamental de longitud.
Todas las caracteristicas esenciales del sistema fueron incluidas en la presentacion que se hizo ante
la Asamblea Nacional de Francia en 1791. Por consiguiente, fue originalmente un sistema
nacional y no obtuvo reconocimiento internacional hasta 1889.
Por definicion, el metro seria igual a la diezmillonésima parte de un cuadrante del meridiano
terrestre. El kilogramo seria el peso de un volumen de agua pura, a la temperatura de su mayor
densidad, que ocupara el espacio de un decimetro cubico (la milésima parte de un metro cubico).
Proponer tal sistema es una cosa, pero para hacerlo practico, es necesario basarse en las normas ya
establecidas. La unidad de longitud francesa en 1791, era llamada “toise” y la determinacién de la
distancia meridional se hizo utilizando aquella medida. Del valor calculado se construy6 una barra
de platino para servir de patrdn, la cual fue llamada “Metre des Archives”. Entonces se definio el
metro como la distancia entre los centros de las caras opuestas, a lo largo de esa barra, a la
., .41
temperatura de fusion del hielo.
Para determinar el peso de un decimetro ctibico de agua se empled el principio de Arquimedes,
esto es, “que todo cuerpo sumergido es sostenido a flote por una fuerza igual al peso del volumen
de agua desplazada por el mismo”. Esto se logro pesando hidrostaticamente un cilindro de bronce
que se habia medido cuidadosamente, del resultado, por comparacion, se ajustd el peso de un
patrén de platino y se le denomind “Kilogramme des Archives”.
El sistema métrico fue estudiado extensamente por una comision internacional durante varios afios
antes de reconocerlo en 1889. Nuevas determinaciones del kilogramo demostraron un pequefio
error en el patron original pero se decididé que el Kilogramo Internacional debia basarse en el
“Kilogramme des Archives”, en su forma y uso existente. Asi fue como el kilogramo se hizo una
unidad fundamental, en vez de unidad derivada, y se abandon6 la definicion del peso de un
decimetro ctbico de agua pura.41
El nombre que se habia propuesto para el volumen del decimetro cubico era el litro. Debido al
error encontrado en el patrén del kilogramo fue necesario elegir entre llamar litro al volumen del
decimetro ctbico, sabiendo que su peso no seria un nimero redondo, o cambiar la definicion en
términos del kilogramo internacional. Esto ultimo fue aceptado en 1901, y la nueva definicién del
litro es el volumen ocupado por un kilogramo de agua pura a la temperatura de mayor densidad
(3.98°C.-generalmente se usa 4°C.) y bajo una presion atmosférica normal. Entonces, un litro
equivale a 1.000028 decimetros ctibicos o con medida mas corriente:
1 mililitro = 1.000028 centimetros cubicos.

El método de medicion aplicable a la calibracion de recipientes volumétricos de estos PNO'S es el
Método Gravimétrico, en donde se determina la masa de agua destilada a partir de la diferencia del
peso de la masa del recipiente vacio y el peso de la masa del recipiente de agua; se registra la
temperatura ambiental, temperatura del agua, presion atmosférica y humedad relativa, para realizar
la evaluacion del volumen a temperatura de referencia.

En concreto, se va a determinar el volumen contenido en un recipiente (referido a una temperatura
de 20° C) a partir de la pesada del volumen de agua purificada contenida en dicho recipiente. La
densidad del agua destilada se conoce en funcion de la temperatura de la prueba.

Dentro de los procesos de calibracion de instrumentos o equipos que miden magnitudes fisicas, los
procesos de calibracion directos son aquellos en los que el valor conocido o generado
(universalmente a partir de un patron fisico o de un material de referencia certificado) se expresa
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en la misma magnitud que mide el equipo, y pueden clasificarse en diversos tipos. Uno de estos
métodos es el de reproduccion de la definicion de la magnitud.

En este caso no se va a utilizar directamente ningun patrén de referencia de la misma magnitud
que se desea medir en el proceso de calibracion (paso que suele ser crucial en la mayoria de
calibraciones de equipos o instrumentos de medida fisicos), sino que se va a medir una magnitud
(volumen) a través de la medida de otra magnitud (masa) y de una relacion entre las dos (densidad
conocida), por lo tanto se le considera un método indirecto.

Es importante puntualizar que, aunque no se va a utilizar ningiin patron de la magnitud que se
desea medir (volumen), es trazable, ya que la medida de peso que nos servird para calcular la
medida de volumen debe obtenerse con una balanza calibrada con pesas certificadas.

NOTA: Los instrumentos graduados como son probetas, buretas y pipetas graduadas; asi como las
pipetas de piston, se calibran en tres puntos que son: el volumen nominal, el 50% del volumen
nominal y el 10% del volumen nominal.

Se entiende que el resultado de una medicion, el cual incluye la expresion de su incertidumbre,
depende de diversos elementos, entre otros de: un sistema de mediciéon que incluye equipos e
instrumentos para medir: las condiciones del laboratorio o del sitio donde se realiza la medicion; el
método de medicion que se utiliza y la competencia del personal que efectua la medicion.

Como método de medicion tenemos la siguiente definicion:

Método de medicion: Secuencia logica de operaciones, descritas de manera genérica, utilizada en
la ejecucion de mediciones.

El procedimiento de medicion aplicable al método Gravimétrico se resume en los siguientes
puntos:

» Limpieza del recipiente volumétrico que se pretende calibrar

* Condiciones de temperatura y humedad de referencia del recipiente, de los equipos y
laboratorio donde se realiza la calibracion.

* Llenado con agua destilada y ajuste del menisco.

* Determinacion de la masa de agua.

» Registro de la temperatura del agua.

» Registro de condiciones ambientales.

+ Calculo de volumen.

* Resultados de la medicion y estimacion de incertidumbre
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5.0 PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA

Si bien la calibracién del material volumétrico debe ser realizada por conviccion debido a que su
ejecucion aporta valor al sistema de calidad, la principal razoén de su calibracidon suele ser como
requerimiento normativo o legal. En ambos casos debe ser una operacion planificada y sus
resultados deben ser verificados conformes a un criterio de aceptacion/rechazo preestablecido.

En Latinoamérica México junto con Brasil cuentan con los mercados de medicamentos con mayor
valor en la region, México es uno de los principales mercados de insumos para la salud en el
mundo y la Industria Farmacéutica establecida en el pais es considerada soélida y competitiva a
nivel regional.

De acuerdo con los Censos Economicos 2009 del Instituto Nacional de Estadistica y Geografia
(INEGI), en la clasificacion de las 10 clases de actividad mas importantes segun la produccion
bruta total, la fabricacioén de preparaciones farmacéuticas es la novena actividad mas importante de
la economia mexicana y es la cuarta mas destacada en el sector manufacturero.

(Datos econdmicos- Camara Nacional de la Industria Farmacéutica)

Por tanto es un compromiso avalar y asevera que los resultados declarados durante del analisis de
estos productos.

La calibracion es fundamental para el aseguramiento de la calidad; el que se realice de forma
veraz y oportuna, la cual debe de quedar establecida en un programa de calibracion, que a su vez
se ve reflejada principalmente en los resultados analiticos. Durante la produccion de
medicamentos se cuida y vigila el cumplimiento de esta calidad desde la llegada de una materia
prima hasta la salida de la misma como producto terminado debiese ser lo unico o lo mas
importante, en general la finalidad de la calibracion no es solo establecer con exactitud que los
resultados que indica un instrumento de medida sean los mismos que la magnitud que se mide con
¢l. Puede ocurrir que para un instrumento muy confiable las correcciones sean cero. Pero esto se
sabe solo si el instrumento ha sido calibrado.

Esto se logra con un patrén de referencia que sea reconocido y tenga trazabilidad al CENAM
(Centro Nacional de Metrologia). Los recipientes volumétricos son parte fundamental del material
de laboratorio utilizado en las mediciones volumétricas y el analisis quimico, el cual forman parte
de la rutina diaria de cualquier laboratorio certificado y de servicio de calibracion, asi como la
implementacion, mantenimiento preventivo y/o Calibracion de Material volumétrico de vidrio.

La calibracion debe efectuarse periodicamente a intervalos que deben ser definidos de acuerdo a
la frecuencia y tipo de utilizacion de instrumentos.

Esta tesis tiene como finalidad presentar los PNO’S, para materiales volumétricos; clasificados
para contener (PC) y para entregar (PE), como son matraces aforados probetas, buretas y pipetas
volumétricas.
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6.0 OBJETIVO GENERAL.

A través de los PNO’S, establecer los cuidados y metodologia para realizar la verificacion de la
calibracion del material volumétrico de vidrio, con el objetivo de garantizar el estado de
calibracién y a su vez respaldar la confiabilidad de los resultados obtenidos, estableciendo la
importancia de la verificacion como parte esencial de la confirmacion metroldgica.

7.0 METODOLOGIA

7.1 Revision Bibliografica

Se lleva cabo la revision bibliografica en guias de calibracion y calculo de Incertidumbre del
CENAM, que en este caso es el maximo organismo a nivel Regional y Normas Oficiales
Mexicanas.

Revision y aplicacion de la ISO 9001 2008 para la Elaboracion de Documentos y Calibracion al
ser Requerimientos Internacionales.

7.1.2 Clasificacion de los Procedimientos.
7.1.2.1 PNO aplicado a material para contener (PC)
7.1.2.2 PNO aplicado a material para entregar (PE)

7.3 Elaboracion de PNO’S
La elaboracion de los PNO’S se realiza de acuerdo a los requisitos de la Norma ISO 9000:2000
fraccion 4.2.3 Control de documentos. Los cuales contienen los siguientes puntos:

Titulo, Numero de procedimiento,
Fecha de Emision,
Fecha de revision,
Politica
Objetivo
Alcance
Responsabilidades
Procedimientos
Quién elabord
Aprobacion
Lista de distribucion de copias
Control de Cambios

7.4 Revision de los PNO’'S

La revision la llevara a cabo la persona encargada del Sistema de Calidad.
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7.5 Aprobacion del procedimiento
Si no hay correcciones entonces seran autorizados, por el Responsable Sanitario.

7.6 Diagrama de Flujo.

A continuaciéon se muestra en un diagrama de flujo, como se realizd la obtencion de los

Procedimientos Normalizados de Operacién para material volumétrico, usando la Gravimetria
como mesura de dicha actividad.

REVISION
BIBLIOGRAFICA

CLASIFICACION
DE PNO’S

PARA CONTENER “PC L

PNO’S PNO 'S
e MATRACES AFORADOS * BURETAS

e PROBETAS ® PIPETAS VOLUMETRICAS

e VASOS DE PRECIPITADOS

ELABORACION

REVISION DE PNO’S
¢ ESAPTO ?

Sl

CALIFICACION DE PNO’S

Sl

PNO’S AUTORIZADOS
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8.0 RESULTADOS

8.1 PNO de Verificacion de Calibracion de Matraces.

El PNO se revisé 3 veces, durante la calificacion del PNO el personal obtuvo los siguientes
resultados los cuales fueron documentados en el “REGISTRO DE VERIFICACION DE

CALIBRACION DE MATRACES” FORMATO 005-123-A (ANEXO 9.1)

8.1.1 REGISTRO DE VERIFICACION DE CALIBRACION DE MATRACES,
FORMATO 005-123-A (ANEXO 9.1)

LABORATORIO S.A.
I AREA DE METROLOGIA

REGISTRO DE VERIFICACION DE CALIBRACION DE MATRACES

oy Y Y Y O

8.1.2 Los registros fueron llenados con la siguiente Informacion de acuerdo a Buenas
Practicas de Documentacion.

1- Fecha en de la verificacion.

2-  Numero de informe o reporte.

3- Datos del fabricante que vienen impresos en el material volumétrico. (Especificaciones
de origen)

4- Datos internos de cada uno de los instrumentos utilizados para la realizar la calibracion.

5- Registro de condiciones ambientales del lugar donde se realiza la calibracion.

6- Volumen nominal del matraz a calibrar

7- Registro de temperatura del agua al realizar el aforo en °C; Magnitud obtenida
directamente del termometro previamente calibrado.

8- Masa del agua vertida contenida en el matraz a calibrar, expresada en g; Magnitud
obtenida directamente del equipo de medicién de masa calibrado.

9- Observaciones encontradas en caso de que las hubiese.

10- Firma de la persona que realiza la calibracion.
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I NOMBRE DE LA EMPRESA
N

PROCEDIMIENTO NORMALIZADO DE OPERACION Cédigo de Sustituye a i
. - Documento PAGINA
VERIFICACION DE CALIBRACION DE MATRACES
VOLUMETRICOS PNO-001-01 NUEVO 1/9
) Fecha de Emisién Numero de revisidn Fecha de Vigencia
AREA : VALIDACION 11 ABRIL 16 N.A. ABRIL 18

INTRODUCCION

La calibracion de material volumétrico es una operacion propia de un sistema de calidad, los
materiales volumétricos son elementos normalmente de vidrio para facilitar una dosificacion o formulacion
apropiada. Es un material muy utilizado en laboratorios fisico-quimicos, clinicos y en laboratorios de
Investigacion y Desarrollo. El material volumétrico cuantifica un volumen determinado mediante una escala
impresa, 0 mediante mecanismos de dosificacion. En los elementos de vidrio como matraces, buretas u otros
volumenes tanto la temperatura ambiente como una correcta interpretacion del “menisco” son fundamentales
para un buena repetibilidad de las medidas. En los elementos de medida como las pipetas la temperatura
ambiente y otras fuentes de error son las que se deben considerar para poder realizar una correcta estimacion
de la incertidumbre.

1.0 OBJETIVO

Elaborar el procedimiento normalizado de operacién para la verificacion de calibracion de matraces
volumétricos.

2.0 ALCANCE

Este procedimiento es aplicable al material volumétrico utilizado en mediciones, dentro de un Laboratorio de
Control de Calidad.

3.0 RESPONSABILIDADES

Es responsabilidad del Supervisor de Validacion de capacitar al personal a su cargo y verificar la correcta
aplicacion de este procedimiento.

Es responsabilidad del Quimico Analista aplicar correctamente este procedimiento.

Es responsabilidad del Gerente de control de calidad garantizar que este procedimiento se aplique
correctamente.

ELABORO REVISO AUTORIZO
Q.F.B. Edson Becerra Amaya Gerente de Aseguramiento de la Calidad. Responsable Sanitario
Quimico de Metrologia 05 ABRIL 16 07 ABRIL 16
04 ABRIL 16
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4.0 INFORMACION GENERAL

o Verificar que el area de trabajo se encuentre limpia.
e Limpiar cada uno de los aditamentos antes de su uso.
¢ Durante la calibracion, usar lentes de seguridad, guantes de lino y bata

5.0 EQUIPO

A continuacion se describen los equipos e instrumentos necesarios para realizar la calibracion de
recipientes volumétricos por el método gravimétrico. Adicionalmente se identifican aquellos instrumentos o
equipos utilizados en la medicion o monitoreo de las magnitudes que influyen sobre la trazabilidad o la
incertidumbre de las mediciones.

Balanza

Balanza con calibracion vigente por un laboratorio acreditado, y con una resolucion de al menos 1/10 de la
tolerancia del instrumento. Para micro voliumenes, la resolucion de la balanza debera estar de acuerdo con la
norma ISO-8655-6

Termoémetro.

El termometro para medir la temperatura del agua debe contar con calibracion vigente por un laboratorio
acreditado, y resolucion de 0,1 °C o mejor. Para medir la temperatura del aire la resolucion puede ser hasta 1
°C como maximo.

Barometro.

El Barometro debe contar con calibracidon vigente por un laboratorio acreditado, con una resolucion de 100
Pao mejor.

Higrometro.

El higrometro debe contar con calibracion vigente por un laboratorio acreditado, con una resolucion de 10 %
0 mejor

Nota: Revisar que la balanza tenga la sensibilidad apropiada al material volumétrico que se desea
verificar (analitica o semianalitica).
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6.0 PROCEDIMIENTO

Antes de comenzar el método para los diferentes matraces asegurese que el area donde se van a desarrollar las
lecturas esté libre de vibraciones, asi como que la balanza a ocupar este sobre una superficie plana y nivelada.
Por otra parte debe verificar que esta area esté debidamente controlada en temperatura, pues el aumento en esta
generaria un error.

Cada uno de los instrumentos a utilizar para cada uno de los métodos deben estar calibrados y con certificado en
el cual se determine su incertidumbre.

6.1 Verificacion de la calibracion de matraz “Método 1”.

Montar con ayuda de un soporte universal una bureta calibrada llena de agua purificada (verifique
que la temperatura de esta se mantenga en 20°C con un variaciéon no mayor de + 0.5°C) cerca de la
balanza donde determinara los diferentes pesos. Asegurandose que no exista fuga de la llave o que
tenga alguna burbuja.

6.1.1 Pese el matraz a calibrar (10 veces y obtenga el promedio), esta medida de masa debe
registrarla para realizar los calculos apropiados.

6.1.2 Vierta de la bureta 50 ml de agua purificada sobre el matraz hasta el menisco o graduacion,
tome el peso y registre el dato obtenido en el FORMATO 001-A, (ver Anexo 9.1) No
olvide registrar temperatura en cada lectura que realice

6.1.3 Quite el agua del matraz y seque. Repita los paso 6.1.1 y 6.1.2 hasta obtener 5 datos. Para
volumenes de 100ml y 250ml repita el mismo procedimiento.

6.1.4 Realice calculos, obtenga la incertidumbre y reporte en el FORMATO-001-B (ver Anexo
9.2)

Presente a la Gerencia de Aseguramiento de Calidad el Reporte, para su autorizacion.
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6.2 Calibracion de matraz “Método 2”.

Pese el matraz volumétrico (limpio y acondicionado a la temperatura de trabajo 20°C; repita 10 veces
y obtenga el promedio) a verificar, esta medida de masa debe registrarla para realizar los calculos

apropiados.

6.2.1 Vierta agua purificada (verifique que la temperatura de esta se mantenga en 20°C) en el
matraz hasta ajustar al menisco, tome el peso y registre los datos obtenidos en el FORMATO
123-A (ver Anexo 9.1). No olvide registrar temperatura en cada lectura que realice.

6.2.2 Quite el agua del matraz y seque. Repita los paso 5.2.2 y 5.2.3 hasta obtener 5 datos.
Para volimenes de 20 ml, 25ml, 50ml, 200ml, 250ml y 500ml repita el mismo procedimiento.

6.2.3 Realice calculos y obtener la incertidumbre, reportaren el FORMATO 124-A (ver Anexo

9.2)

6.2.4 Presente a la Gerencia de Aseguramiento de Calidad el reporte, para su autorizacion.
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7.0 DIGRAMA DE FLUJO

7.1Verificacion de Calibracion de matraz “Método 1”°

INICIO

(1) —

MONTAR BURETA CALIBRADA

NO

S|

SEXISTE FUGA?

v

VERIFICAR QUE LA LLAVE ESTE COLOCADA
ADECUADAMENTE Y LIMPIA

v

PESE MATRAZ A CALIBRAR SI PERSISTE LA FUGA, CAMBIE DE

BURETA

v

VIERTA 50 ml DE AGUA
PURIFICADA

v

REGISTRE LOS PESOS OBTENIDOS

y

RETIRE EL AGUA Y SEQUE

|

REPITA HASTA OBTENER 5
DATOS

|

CALCULE INCERTIDUMBRE Y
REALICE REPORTE >

1
&

FIN
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7.2 Verificacion de la calibracion de matraz “Método 2”

—> PESAR MATRAZ

v

VERIFIQUE TEMPERATURA DE AGUA 202C

i

VIERTA EL AGUA HASTA EL MENISCO
Y PESAR

v

— | REGISTRE DATOS Y REPITA HASTA OBTENER 5 DATOS

v

CALCULE INCERTIDUMBRE
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8.0 BIBLIOGRAFIA

8.1 CENAM/EMA. Guia técnica sobre trazabilidad de incertidumbres en los servicios de calibracion

de recipientes volumétricos por el método gravimétrico.

8.2 NOM-BB-86-1982. Utensilios y recipientes volumétricos de vidrio para laboratorio

especificaciones.

8.3 NOM - 059-SSA1-2013. Buenas practicas de fabricacion para establecimientos de la industria

quimico farmacéutica dedicados a la fabricaciéon de medicamentos

9.0 ANEXOS

9.1 Registro de Verificacion de Calibracion de matraces, FORMATO-123-A

9.2 Reporte de Verificacion de Calibracion de matraces. FORMATO-124-A
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ANEXO 9.1

Registro de Verificacion de Calibracion de matraces, FORMATO-005-123-A

LABORATORIO S.A.
1 AREA DE METROLOGIA
REGISTRO DE VERIFICACION DE CALIBRACION DE MATRACES

P 3p P - s 1NNt S
100CT 15 Nimero de informe: 101015-
Matraz Volumatrico Balanza: Bal-02
Kimax Marca: Mettler

:  sin modslo
I: 500 mL.

L AR AeT
QUl-UUL

Tampaeratura: 23°C

180.678
1 < 5
o al ( t(-C m (g) t(<C t(-C (g t(-C (g) t(-C 1(g)
500 20 675.20 20 20 675.23 20 679.15 20 675.13
500 20 679.21 20 20 675.23 20 679.16 20 675.13
500 20 679.22 20 20 675.23 20 675.135 20 679.15
500 20 675.21 20 20 675.23 20 675.14 20 679.15
500 20 679.21 20 20 675.23 20 679.15 20 675.14
t= temp. de agua m= masa dal azva vertida
Observacionss: ninguna
Elaboro
Quimico de Metrologia
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ANEXO 9.2
Reporte de verificacion de la calibracion de matraces, FORMATO-005-124-A
LABORATORIOS S. A.
‘ p AREA DE METROLOGIA
REPORTE DE VERIFICACION DE CALIBRACION DE MATRACES
|
. Fecha:" 10 OCT 15 Nimero de informe: 10M015-7
Material: Matraz volumetrice Balanza: BAL-0Z
Marca: Kimax Marca:  Mettler
WModelo: Sin modelo Termehigrémetro: 77
Cap. nominal: 500 mL Marca: Contrel Company
Procedimiento: PNO-001-01 Termametro:  TER-01
Marca:  Brannan
Condiciones ambientales: Temperatura: Z3°C ?'EET"J:J 43% Pretenljcn 585 mmHg
lMaza de material vacié (gh
Graduacion o ligdicitTigs Realizadasl Masa “olumen
wolumen 1 ya 3 & 5 Promedio | encontrado | Incertidumbre
nominal {m) it | (g} tCy | mig 0] [ Nyiio) t€} | mig) tCh | mig (g} {ml}
500 mL 20 | &78.21 Z0 | &r8.38 20 | 678.23 20 | &73.15 20 | &78.14 673.216 488435 01711
t=temp. de agua m= maga de agua vertida
Especificacion : + 0.004% del volumen / +0.02mL
Elabord Verifict
Nombre Nombre
Quimice de Metrologia Puesto
FORMATO-005-124-4
10.0 CONTROL DE CAMBIOS
.., . . Nombre de la persona que
Revision No. Fecha Cambios realizados . P . d
emite el cambio
N.A. N.A. N.A. N.A.
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8.2 PNO de Verificacion de Calibracion de Buretas y Pipetas.

El PNO se revis6 2 veces, durante la calificacion del PNO el personal, obtuvo los siguientes
resultados los cuales fueron documentados en el “REGISTRO DE VERIFICACION DE
CALIBRACION DE BURETAS Y PIPETAS” FORMATO 005-126-A (ANEXO 8.1)

8.2.1 REGISTRO DE VERIFICACION DE CALIBRACION DE BURETAS Y
PIPETAS, FORMATO 005-126-A (ANEXO 8.1)

Fecha: ™0 OCT 15 rMumers de informe: 101015-002
Material: Bureta Mum. de registro de Balanza: Bal-032
Marca: Kimax Marca: Sartorius

LABORATORIO S. AL
DEPARTAMENTO DE METROLOGLA
REGISTRO DE WVERIFICACIAMN DE CALIERACION DE BEURETAS ¥ PIPETAS

Modelo: Sin modelo Termohigrémetro: 717
Cap. nominal: 20 mL Marca: Control Company
Termdmetro: Ter-01
Marca: Brannan
Condiciones Humed. Presion 585

ambientales Temperatur:  233C Relativa 455 At mmHa

walumen Madigionas Redlicadas
cmiy - il - ~ 2 - - 2 - - 2 - - El -
- T~C) m (g} T°C) m (g} Ti°C) m (g} T~C) m (g T -C) m (g
1 20 09764 20 0.9929 20 0.97a2 20 1.013= 20 0.9792
12 20 11.9909 20 11.962 20 11.995 20 11.9260 20 12.0007
25 20 24.8746 20 Z24.8447 20 24.8915 20 24.8499 20 24.8846
t=temp. de agua M= masa de agua vertida

Gbservaciones: ninguna

ELABOROC

QUIMICCO DE METROLOGIA

FORMATO-005-126-4

a)
b)
9)
d)
e)
g)
h)

i)
)

8.2.2 Los registros fueron llenados con la siguiente Informacion de acuerdo a Buenas
Practicas de Documentacion.

Fecha en la que se realiza el reporte.

Numero de informe.

Datos del fabricante que vienen impresos en el material volumétrico. (Especificaciones de
origen)

Datos de registro interno de cada uno de los instrumentos utilizados para la realizar la
calibracion.

Registro de las condiciones ambientales del lugar donde se realiza la calibracion.

Volumen nominal de la bureta o pipeta a calibrar.

Registro de temperatura del agua al realizar el aforo en °C; magnitud obtenida
directamente del termémetro previamente calibrado.

Masa del agua vertida contenida en la bureta o pipeta a calibrar, expresada en g; Magnitud
obtenida directamente del equipo de medicion de masa calibrado.

Hallazgos y/u observaciones encontradas, en caso de que las hubiese,

Firma de la persona que realiza la calibracion.
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1.0 OBJETIVO.

Implementar los lineamientos a seguir para la verificacion de calibracion de buretas y pipetas, del Area.
de Control Fisicoquimico de tal manera que se garantice cada medicion.

2.0 ALCANCE.

El procedimiento aplicara a las buretas y pipetas del Area de Control Fisicoquimico.

3.0 RESPONSABILIDADES.

3.1 Es responsabilidad del Area de Validacion programar las fechas de Calibracion de acuerdo al Programa
de Mantenimiento preventivo y/o Calibracion de Instrumentos, Equipos y Patrones del Departamento de
Control de Calidad, Documento 029-P, del afio en curso

3.2 Es responsabilidad de la Jefatura de Control Fisicoquimico otorgar las facilidades del material para la
realizacion del trabajo del area de Metrologia

3.3 Es responsabilidad de la Gerencia de Aseguramiento de Calidad supervisar la correcta aplicacion de
este Procedimiento.

4.0 INFORMACION GENERAL.

4.1 La calibracion se realiza determinando la masa de un liquido de densidad conocida que esta contenido
y/o vertido por ¢l material.

4.2 Se debe controlar la temperatura, que influye en el calibrado de dos formas. En primer lugar, porque el
volumen ocupado por la masa de un liquido varia con ésta y en un segundo lugar, porque el volumen
del material volumétrico es variable, debido a la tendencia del vidrio a dilatarse o a contraerse en
funcién de la temperatura.

ELABORO REVISO AUTORIZO
Q.F.B. Edson Becerra Amaya Gerente de Aseguramiento de la Calidad. Responsable Sanitario
Quimico de Metrologia 05 ABRIL 16 07 ABRIL 16
04 ABRIL 16
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5.0 PROCEDIMIENTO.
5.1 Limpieza y conservacion del material.

5.1.2 Asegurese de que el material a calibrar esté completamente limpio y seco. Si encuentra alguna
sustancia extrafia 0 manchas, que afecten su calibracion, realice la siguiente metodologia.

5.1.3 El método de limpieza consiste en utilizar primeramente agua y a continuacion detergente, para
volver a lavar, primero con agua del grifo para seguir con agua purificada. Para eliminar el agua, se debe
enjuagar el material volumétrico con alcohol etilico puro, y para eliminar éste, se realiza un ultimo
enjuague con acetona pura. En ningin momento debe utilizar escobillon y/o material que cause abrasiones
a la superficie del material volumétrico.

5.1.3. Los objetivos de la limpieza son: obtener una propiedad reproducible de la superficie interior del
material volumétrico, de tal manera que el agua pueda ascender y descender en una pelicula fina, regular y
homogénea, y obtener condiciones de referencia de tal forma que la tension superficial forme un menisco
reproducible con un dngulo plano y una altura unificada.

5.2 Verificacion de bureta.
5.2.1Medir la temperatura del agua purificada (a 20°C) que se va a utilizar en el calibrado.

5.2.2 Monte con ayuda de un soporte universal la bureta a calibrar llena de agua purificada (debe estar
ligeramente por encima de la escala) cerca de la balanza donde determinara los diferentes pesos.
Asegurandose que no exista fuga de la llave o que tenga alguna burbuja.

5.2.3 Hacer bajar el nivel del liquido hasta que la parte inferior del menisco, se sitie en la marca de 0,00
mL.

5.2.4 Limpiar con un pedazo de papel la pared de la bureta para eliminar el posible liquido adherido.

5.2.5 Esperar unos segundos y volver a comprobar el volumen, si la llave cierra bien no se notara variacion
alguna. En caso de existir fuga, verifique la bureta y descarte cualquier falla.

5.2.6 La pesada se realizara en un recipiente de vidrio o plastico, limpio y seco (el peso de este debe
tararse, con el fin de solo obtener el peso del agua purificada vertida) Verter lentamente el primer
volumen.

5.2.7 Pesar. Registre el peso en el Formato-126-A (Ver Anexo 8.1) ademas debe registrar la temperatura
del agua en cada lectura.
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5.2.8 Volver a llenar la bureta y repetir hasta obtener 5 datos de peso. Al terminar repita los pasos 5.2.7 al
5.2.8 para los volumenes faltantes.

a) Debido a que existen buretas con capacidades diferentes, se deberd tomar tres volumenes diferentes
de su escala total (volumen inicial, medio y total), por ejemplo para una bureta de S0mL se realizara
medicion en SmL, 25mL y 50mL.

5.2.9 Calcular la incertidumbre y reportar en el Formato-125-A (Ver Anexo 8.2)

5.3 Verificacion de calibracion de pipeta.
5.3.1 Mida la temperatura (20°C) del agua purificada que se va a utilizar en la calibracion.

5.3.2 Llene la pipeta con dicha agua ayudandose de una perilla de succion, estando seguro que el menisco
este justamente en la linea de 0,00ml o en la linea de aforo (si se trata de una pipeta volumétrica).

5.3.3 Permita la salida de esta en un recipiente de vidrio o plastico, limpio y seco (el peso de este debe
tararse, con el fin de solo obtener el peso del agua purificada vertida), que debe estar sobre la balanza.

5.3.4. El peso obtenido nos proporciona la masa del agua vertida. Registre el dato obtenido en el
FORMATO-126-A, (Anexo 8.1) ademdas debe registrar la temperatura del agua en cada lectura que
realice.

5.3.5 Repita los pasos 5.2.2 al 5.2.5 hasta obtener 5 datos de peso.

a) En el caso de pipetas graduadas realice 3 lecturas en toda la escala (volumen inicial, medio y total)
con 5 repeticiones cada una, por ejemplo para una pipeta de 10 ml se realizara medidas en 1,5 y 10 ml.

5.3.6 Realice el Reporte con FORMATO-125-A (ver Anexo 8.2)

Pagina 58



1

)
/

NOMEBLRE DE LA EMDLRESA

PROCEDIMIENTO NORMALIZADO DE OPERACION Codigo de Sustituye a PAGINA
VERIFICACION DE CALIBRACION DE BURETAS Y Documento NUEVO a8
PIPETAS PNO-001-02
) Fecha de Emisién Numero de Revision Fecha de Vigencia
AREA : VALIDACION 11 ABRIL 16 N.A. 11 ABR 18

6.0 DIAGRAMA DE FLUJO.

6.1 Verificacion de la calibracion de buretas

INICIO

A 4

Montar bureta cerca de la
balanza.

A 4

Llenar bureta con agua
a20°C

A 4

Evitar fugas y limpiar

v

Verter el vol. determinado

en recipiente seco y limpio

A 4

Pesar, repetir la operacién con
los volimenes faltantes.

A 4

Realizar Calculos

\ 4

Emita reporte
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6.2 Verificacion de la calibracidon de pipetas.

»| Verifique la temperatura del agua a 202C

I

Llene la pipeta al aforo o volumen

!

Vierta sobre un recipiente limpio y seco el

volumen. Pese

v

Registre y repita hasta obtener 5 datos por

volumen

v

Emita reporte
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7.0 BIBLIOGRAFIA.

7.1 NOM - 059-SSA1-2013. Buenas practicas de fabricacion para establecimientos de la industria
quimico farmacéutica dedicados a la fabricacién de medicamentos.

7.2 NOM-BB-86-1982. Utensilios y recipientes volumétricos de vidrio para laboratorio
especificaciones.

7.3 CENAM/EMA. Guia técnica sobre trazabilidad de incertidumbres en los servicios de
calibracion de recipientes volumétricos por el método gravimétrico.

8.0 ANEXOS.

8.1 Registro de verificacion de calibracion de buretas y pipetas.

8.2 Reporte de verificacion de calibracion de buretas y pipetas.
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) Fecha de Emision Numero de Revision Fecha de Vigencia
AREA : VALIDACION 11 ABRIL 16 N.A. 11 ABR 18

ANEXO 8.1
Registro de Verificacion de calibracion buretas y pipetas. FORMATO-005-126-A

LABORATORIO S. AL

1 DEPARTAMENTO DE METROLOGLA
REGISTRO DE WERIFICACIOM DE CALIBRACION DE BURETAS ¥ PIPETAS

!
J
Mumero de informe: 101015-002

Fecha: ™0 OCT 15
Material: Bureta ruM. de registro de Balanza: Bal-03
Marca: Kimax Marca: Sartorius
Termohigrémetro: 717

Modelo: Sin modelo
Marca: Control Company
Termometro: Ter-01
Marca: Brannan

Cap. nominal: 20 mL

Condiciones Temperaturn R Humed ases Presion 585
ambientales = = = Relativa: -7 At mimHg
— > - _aill
L_P +a 7~ § Fu +% ’}
olurmen I ] I=I=Ix] EEEEE
iy _ 1 _ _ = _ 3 =3 _ = _
} T NN T EaNT=H Ty NN T o) NN Ty NN
1 20 0. 9764 20 09929 20 0.a7vaz 20 1.0133 20 0.9792
12 20 11.2202 20 11.262 20 11.295 20 11.8260 20 12.0007
25 20 24 8745 20 24 85447 20 24 8915 20 24.8499 20 24 .88496
I=temp. de agua M= masa de agua vertida

ObBservaciones: ninguna

ELABORO

QUIMICO DE METROLOGILA
FORMATO-005-126-4

ANEXO 8.2

Reporte de Verificacion de calibracion de Buretas y pipetas. FORMATO-125-A
LABORATORIO S. A.

l 1 DEPARTAMENTO DE METROLOGIA
REPORTE DE VERIFICACION DE CALIERACION DE BURETAS Y PIPETAS
/
/
Fecha:™ 10 0CT 15 Mumero de informe: 10TI5-002
Paterial. Bureta Fum. de registro de Bilanza: BAL-03

Marca: Kimaz Marca: Sartorius

Modelo: Sin modelo Tesmohigrdmetro: 717
Cap. nominal. 25mL Marca: Control Company

Procedimiento: PNO-001-002 Termametro; TER-01
Marca: BRANNAN

Humedad Presion

Condiciones ambientales: Temperatura: 2¥e Relativac 453 B 585 mmiHg
=, r n A
e I} B s oo n s o [ |
¥ | W udli | 3
| 1 iones Fiéslizadas il | Masa Wolumen
Waolumen [miL] 1 L F 3 T 4 ] Fromedio | encontrado | Incertidumbre
1 mg) t(C) mfg) a mig) t{C) mig) L) mig) ] mi)
1 20 0.9764 20 05929 20 09792 20 10133 20 049792 0988 0330 0.031
12 20 9903 20 L3620 20 TLIAG0 20 HaZen 20 12.0007 1.a75 mnasy 0.064
25 20 24.8746 20 245447 20 248315 20 248439 20 24.8346 24,863 24.914 0,042
= temp, de agua m= masade agua wertida
Especificacion : Bureta 25mlL + 000222 del wolumen ! «0.005mL b
ELABORD VERIFICD
Nombre Nombre

Guimico de Metrodogi a Gerente de Aseguramiento de Calidad

FORMATO-005-125-8
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J1 NOMERE DE LA EMPRESA
=l

PROCEDIMIENTO NORMALIZADO DE OPERACION Codigo de Sustituye a PAGINA
VERIFICACION DE CALIBRACION DE BURETAS Y Documento NUEVO 8/
PIPETAS PNO-001-02
) Fecha de Emision Numero de Revision Fecha de Vigencia
AREA : VALIDACION 11 ABRIL 16 N.A. 11 ABR 18

9.0 CONTROL DE CAMBIOS

. . ) Nombre de la persona que
Revision No. Fecha Cambios realizados . P ) q
emite el cambio
n.a. n.a. n.a. n.a.
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8.3 PNO de Verificacion de Calibracion de Probetas y vasos de precipitados.

El PNO se reviso 3 veces, durante la calificacion del PNO el personal, obtuvo los siguientes resultados
los cuales fueron documentados en el “REGISTRO DE VERIFICACION DE CALIBRACION DE
MATRACES” FORMATO 005-123-A (ANEXO 9.1)

8.3.1 REGISTRO DE VERIFICACION DE CALIBRACION PROBETAS, FORMATO-
005-128-A (ANEXO 8.1)

- LABORATORIO S. A.
r DEPARTAMENTO DE METROLOGIA
REGISTRO DE YERIFICACION CALIBRACION DE MATERIAL DE VIDRIO

Fecha: 20 OCT 15 Mumero de informe: 101015-004
Material: Probeta Mum. de registro de Balanza: Bal-03
Marca: Brand Marca: Sartorius
Modelo: Sin modelo Termohigrémetro: 717
Cap. nominal: 10mL Marca: Control Company

Termometro: Ter-01
Marca: Brannan

Condiciones — P Humedad T Presion
ambisntales emperature  245C Relativa: = At 585 mmHg

Masa de material vacio:

Mediciones REalizada
Wolumen (mil} 1 2 3 < S
ti-C) m tC) b t -G ti-Ch m (g} i (-C) m g}
=z 20 T Z0 20 20 33.6111 20 7
5] 20 5 20 20 20 37.5032 20
10 1] 4 S 20 20 20 41.5485 20
t= temp. de agua m= masa de agua vertida
Observaciones: Probeta 10mL =+ 0.1SmL. Probeta ubicada en liquidos
ELABORO
QUIMICO DE METROLOGLA
FORMATO-00S- 1285

8.3.2 El registro fue llenado con la siguiente Informacion de acuerdo a Buenas Précticas de
Documentacion.

Fecha en la que se realiza el reporte.

Colocar el nimero de informe comenzando con la fecha

Datos del fabricante que vienen impresos en el material volumétrico. (Especificaciones de
origen)

Datos internos de cada uno de los instrumentos utilizados para la realizar la calibracion.
Registrar condiciones ambientales del lugar donde se realiza la calibracion.

Registro de la masa del material de volumétrico obtenido previamente.

Volumen nominal del matraz a calibrar

Registro de temperatura del agua al realizar el aforo en °C; Magnitud obtenida directamente
del termdémetro previamente calibrado.

Masa del agua vertida contenida en el matraz a calibrar, expresada en g; Magnitud obtenida
directamente del equipo de medicion de masa calibrado.

Hallazgos encontrados, en caso de no haber,

Firma de la persona que realiza la calibracion.
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J

PROCEDIMIENTO NORMALIZADO DE OPERACION

VERIFICACION DE CALIBRACION DE PROBETAS Y
VASOS DE PRECIPITADOS

Cédigo de
Documento
PNO-001-03

Sustituye a
NUEVO

Pagina

1/7

] Fecha de Emision
AREA : VALIDACION 11 ABRIL 16

Numero de revision

N.A.

Fecha de Vigencia
11 ABRIL 18

1.0 OBJETIVO.

Implementar los lineamientos a seguir para la verificacion de calibracion de probetas y vasos de
precipitado de vidrio del Area de Control de Calidad y Produccion, de tal manera que se garantice cada

medicion.

2.0 ALCANCE.

El procedimiento aplicard a las probetas y vasos de precipitado del area de Control de Calidad y

Produccion.

3.0 RESPONSABILIDADES.

Es responsabilidad del Area de Metrologia programar las fechas de Calibracion de acuerdo al programa
de Mantenimiento preventivo y/o Calibracion de Instrumentos, Equipos y Patrones

Es responsabilidad de la Jefatura de Control Fisicoquimico otorgar las facilidades del material para la

realizacion del trabajo del area de Metrologia

Es responsabilidad de la Gerencia de Aseguramiento de Calidad supervisar la correcta aplicacion de este

Procedimiento.

4.0 INFORMACION GENERAL.

El material de vidrio tiene por finalidad la medicion de volimenes y debe ser controlado antes de
utilizarlo. Para ello se requiere pesar la cantidad de volumen contenida (como matraces volumétricos) o
transferida (por probetas o vasos de precipitado), a una temperatura dada, y calcular el volumen obtenido
a partir de la masa pesada. A esto le denominamos calibracion

ELABORO REVISO

AUTORIZO

Q.F.B. Edson Becerra Amaya Gerente de Aseguramiento de la Calidad.

Quimico de Metrologia 05 ABRIL 16

04 ABRIL 16

Responsable Sanitario

07 ABRIL 16
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AREA : VALIDACION 11 ABRIL 16 N.A. 11 ABRIL 18

Para obtener el volumen calibrado a partir de la masa de agua es importante tener en cuenta que:
e Ladensidad del agua varia con la temperatura
e El volumen del recipiente de vidrio varia con la temperatura

e Cuando se calibra material de vidrio se deben tomar en consideracion estos factores para
calcular el volumen contenido o vertido por el material a 20°C + 0.5°C

5.0 PROCEDIMIENTO.
5.1 Limpieza y conservacion del equipo.

Asegtirese de que el material a calibrar esté completamente limpio y seco. Si encuentra alguna
sustancia extrafia 0 manchas, que afecten su calibracion, realice la siguiente metodologia.

El método de limpieza consiste en utilizar primeramente agua y a continuacién detergente, para
volver a lavar, primero con agua del grifo para seguir con agua purificada. Para eliminar el agua, se
debe enjuagar el material volumétrico con alcohol etilico puro, y para eliminar éste, se realiza un
ultimo enjuague con acetona pura.

En ningiin momento debe utilizar escobillon y/o material que cause abrasiones a la superficie del
material volumétrico.

Los objetivos de la limpieza son: obtener una propiedad reproducible de la superficie interior del
material volumétrico, de tal manera que el agua pueda ascender y descender en una pelicula fina,
regular y homogénea, y obtener condiciones de referencia de tal forma que la tension superficial
forme un menisco reproducible con un angulo plano y una altura unificada.

5.2 Medir la temperatura del agua purificada, esta debe estar a 20°C con una variacion de + 0.5°C,
debido a que se va a utilizar en la calibracion.

5.3 Determine el peso de la probeta o vaso de precipitado (seco y limpio) a calibrar (10 veces y
obtenga el promedio) en una balanza calibrada; esta medida de masa debe registrarla para
realizar los calculos apropiados.

5.4 Vierta agua purificada en el material hasta el primer volumen que verificara, tome el peso y
registre el dato obtenido en el FORMATO-005-128-A(ver Anexo 8.1). No olvide registrar la
temperatura en cada lectura que realice.
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] Fecha de Emisidn
AREA : VALIDACION 11 ABRIL 16

Numero de revision

N.A.

Fecha de Vigencia
11 ABRIL 18

5.4.1 En el caso de las probetas o vasos de precipitados se realizaran 3 lecturas diferentes
de toda su escala (volumen inicial, medio y total), por ejemplo para una probeta de 250mL

se realizaran medidas en 10mL, 150mL y 250mL.

5.5 Retire el agua purificada y seque, repita el punto 5.3 hasta obtener 5 lecturas por volumen.

5.6 Realice calculos y obtenga la incertidumbre. Reporte en el FORMATO-005-127-a (ver anexo

8.2)

5.7 Presente a la Gerencia de Aseguramiento de Calidad el Reporte, para su autorizacion.
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AREA : VALIDACION

Fecha de Emision
11 ABRIL 16

Numero de revision

N.A.

Fecha de Vigencia
11 ABRIL 18

6.0 DIAGRAMA DE FLUJO.

VERIFIQUE TEMPERATURA DE AGUA (20°C + 0.5°C)

v

PESAR VASO PP. O PROBETA LIMPIO Y SECO

i

VIERTA SOBRE EL RECIPIENTE EL PRIMER

VOLUMEN Y PESE

REGISTRE EN EL FORMATO Y SEQUE EL MATERIAL

v

REPITA HASTA OBTENER 5 DATOS POR VOLUMEN

v

EMITA REPORTE

Pagina 68




] NOMEBLRE DE LA EMDLRESA

J
/

Cédigo de Sustituye a Pagina

PROCEDIMIENTO NORMALIZADO DE OPERACION
Documento NUEVO

VERIFICACION DE CALIBRACION DE PROBETAS Y PNO-001-03 577
VASOS DE PRECIPITADOS

) Fecha de Emision Numero de revision Fecha de Vigencia
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7.0 BIBLIOGRAFIA.

7.1 NOM - 059-SSA1-2006 Buenas practicas de fabricacion para establecimientos de la Industria
quimico farmacéutica dedicados a la fabricacion de medicamentos

7.2 NOM-BB-86-1982Utensilios y recipientes volumétricos de vidrio para laboratorio
especificaciones.

7.3 CENAM/EMA: Guia técnica sobre trazabilidad de incertidumbres en los servicios de
calibracion de recipientes volumétricos por el método gravimétrico.

8.0 ANEXOS.

8.1 Formato de Registro de verificacion de calibracion de material de vidrio.

8.2 Formato de Reporte de verificacion de calibracion de material de vidrio.

Pagina 69



] NOMEBLRE DE LA EMDLRESA

Cédigo de Sustituye a Pagina

PROCEDIMIENTO NORMALIZADO DE OPERACION
Documento NUEVO

VERIFICACION DE CALIBRACION DE PROBETAS Y PNO-001-03 6/7
VASOS DE PRECIPITADOS

) Fecha de Emision Numero de revision Fecha de Vigencia
AREA : VALIDACION 11 ABRIL 16 N.A. 11 ABRIL 18
ANEXO 8.1

Registro de verificacion de calibracion de material de vidrio.

. LABORATORIO S. A.
F DEPARTAMENTD DE METROLOGIA
| REGISTRO DE YERIFICACION CALIBRACION DE MATERIAL DE VIDRIO

Fecha: 20 OCT 15 Numere de informe: | 101015-004
Material. Probeta Mum. de regisiro de Balanza: Bal-03
IMarca: | Brand Marca: | Sartorivs
Meodelo: Sin modelo Termohigrometro: 717
Cap. nominal: 10mL Marca: Control Company

Termametro: | Ter-01
Marca: | Brannan

Condiciones . Humedad R Presicn

— 4 4= 455
ambizntales emperature  24°C Relativa: o At 585 mmHg
lMa=za de material vacio:
Medicionss REglZadas
Welumen (ml} 1 2 3 = 5
t("C} ) t("C} } t("C} } t(*C} m (g} t(C)

2 20 20 20 20 33.6111 20

8 2 20 20 20 37,6032 20

10 0 20 20 20 41,6485 20
t=temp. de agua m= masa de agua vertida

Observaciones: Probeta 10mL + 0.1SmL. Probeta ubicada en liguidos

ELABORO

QUIMICO DE METROLOGLA

FORMATO-005-122-4
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AREA : VALIDACION

Fecha de Emision

Numero de revision

Fecha de Vigencia

11 ABRIL 16 N.A. 11 ABRIL 18
ANEXO 8.2
Reporte de verificacion de calibracion de material de vidrio.
LABORATORIO S. A.
DEPARTAMENTOC DE METROLOGIA
| REPORTE DE VERIFICACION DE CALIBRACIGN DE BURETAS Y FIPETAS
Fecha: F200CT 15 Mumera de informe: 101015-004
Material. PROBETA Mum. de registra de Balanza: BAL-03
Marca: BRAND Marca: Sartarivs
Modelo: Sin Modela Termaohigrémetra: 717
Cap. nominal: 10mL Marca: CONTROL COMPANY
Termametra: Ter-01
Marca: Brannan
Condiciones ambientales: T. it 2d4'C Humedad 46 Presion 555 mmH;
. EMpEraiira Relativa ) Atm. 3
Masade materialvacio (g 317043
ediciones Healizadas Masa Valumen
Volumen (mL] 1 2 3 [ 5 Promedio | encontrad | Incertid
'] migl t'C] mlg] t['C] mlgl t['C) mlg) t['C] m g [g] olmll
2 20 336147 20 33.6258 20 336851 20 3361 20 336702 | 33.670 1.965 0.068
5 20 3T.6345 20 3T.6457 20 37.645% 20 37.6032 20 3I7TE0TT | 37603 5.903 0.042
] 20 416425 20 415736 20 41.6413 20 416485 20 4.6124 41616 9.312 0.053
t=temp. de agua m= maza de aguavertida
Especificacion: Probeta10ml £0.15ml. Probeta ubicadaenliquidas
ELABORO WERIFICO

Cluimico de Metralagia

9.0 CONTROL DE CAMBIOS

Gerente de Aseguramiento de

Calidad

FORMATO-005-125-A

L . ) Nombre de la persona que
Revision No. Fecha Cambios realizados . P : d
emite el cambio
n.a. n.a. n.a. n.a.
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9.0 ANALISIS DE RESULTADOS
9.1 PNO de Verificacion de Calibracion de Matraces

9.1.1 La Calificacion del PNO se llevo a cabo por triplicado: El personal que realiz6 la
calificacion tiene experiencia como quimico analista y a su vez tiene conocimientos
basicos de metrologia. La metodologia se ejecutd conforme a lo descrito en dicho PNO.

Las figura 27 muestra el resultado obtenido con la ayuda de una hoja de célculo de Excel,
(Incertidumbre expandida) durante la calificacion del PNO de Verificacion de Calibracion de
Matraces Volumétricos, podemos observar los valores de cada fuente de incertidumbre y su
contribucion, algunas de las cuales son del tipo B es decir proceden del proveedor, tablas y/o estan
reportadas en un certificado de calibracion.

Contribucion de cada fuente de incertidumbre

T 0.0042 (ce"Uptasab)? 1.78TE05

e Unmasac 0.08436 (Cc Unasac)? 0.0071174

8- Uy 2.TE0T (cBpUsy)’ 0.0000000

c85-U5, 0.0000 (1:5&'1"‘[]8&1)z A14EAT

c8g-Usg 0.000E+00 (cBe-Usg)* 0.000E+00

carlle D.00E+00 (caU)? 0.000E+00

CTielns 0.0000 (eTeeUra? 1.717E-16 El volumen encontrado para este

matraz de 500 ml es de 499.43 ml con
una incertidumbre U=01711 del Tipo

uc(Van) 0.0071353 A

uc(Va) 0.08447 cm’

INCERTIDUMBRE EXPANDIDA

U=u:iVas) tasas (V)
toras (v) = k= 2.025

U 0.1711

Figura 27. Incertidumbre obtenida de un Matraz volumétrico de 500 ml utilizado en el PNO de
verificacion de calibracion de matraces volumétricos.

Podemos afirmar que cuanto mayor sea el valor de cada fuente, mayor sera el valor final para “U”
es decir la incertidumbre expandida, por lo tanto entre mayor sea el valor de U, la calidad de la
medicidn que nos ofrece el material volumétrico de vidrio sera mucho menor.
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9.2 PNO de Verificacion de Calibracion de Buretas y Pipetas,

El PNO se califico por triplicado con una bureta de 25 ml. Al contar con escala graduada la

9.2.1

realizo por triplicado.

La calificacion PNO de Verificacion de Calibracion de Buretas y Pipetas, se

verificacion de la calibracion se realizo (en 3 puntos) a tres diferentes volimenes 1,12 y 25 ml.

Contribucién de cada fuente de incertidumbre

CrosUrrzems 0.0000 (€10 Upazcab)® 0.000E+00
ConzUmsess 0.01548 (Cros* UpazsaC)* 0.0002396
C8.-USB. _6.7G0DBE-05 (CB-UB.)° 0.0000000
C8:-UB,s 0.0000 {caa*Usa)® 2.569E-12
c5g-Usg ¥.668E-08 {cBg-Usg)" 5.879E-15
Carlle 0.00E+00 [ T 0.000E+00
CTa-Urs 0.0000 {CT Uy 1.065E-11
UaWaa) 0.000239600
3
u(Vag) 0.015479 cm |

INCERTIDUMERE EXPANDIDA

U= uf o (V2w ) tasas (Vs
tosas (Woe) = k= 2.025

U

0.0313

Contribucion de cada fuente de incertidumbre

G Witasan 0.0000 (erie"Uniaszab)®
Crc"Umasac 0.03145 (er1"Unpaza€)® 0.0009891
CSa-US, -5.6E-06 (eB,-UB,)> 0.0000000
cS.-US, 0.0000 (cBa*Usa)” 1.750E-14
cSg-USg 6.329E-09 (eBg.UBR)* 4.005E-AT
Ca-Ug 0.00E=00 (ca"UL)? 0.000E+00
cTa-Urps 0.0000 (e TaUra)? 7.255E-14
uoWza) 0.0009891

3
u.{WVag) 0.03145 cm

INCERTIDUMBRE EXPANDIDA

tasas (ved) = g

2.025

u

0.0637

R
c e Umasae
jcs. us.
|cs=-LE.
lcss-uss
e

[c T

(EETATEES §

Contribucion de cada fuente de Incertidumbre

0.0000
0.02089
_2.7TE-06

0.0000
3.047E-09
0.00E-+DO

0.0000

0.0004364

M Grm™ Unassab )™
[T § P T
(CB IS0
(osa~Usal®
(e8a-Use)™
[T

T o Ura)®

0.000E+00

0.0004364

0.0000000

A OSTFE-15

9.287E-18

0.000E+D0

1.622E-14

u(Vao) 0.02089 cm®

INCERTIDUPMEBRE EXPAOMNDIDWO
WU = & = (W 2w ) “Tem e (Vs )

Tes.as [werd =

K= 2. 025

| U

0_.0423

Figura 28. Incertidumbres obtenidas para evaluacion de la escala, en una bureta de 25ml durante la

No se realiza célculo de promedio de
medicion de masa de recipiente vacio
debido a que es un material
volumétrico para verter o entregar
(P.E)

El volumen encontrado para la bureta
en Iml/25ml es de 0.99 ml, con una
incertidumbre de U=0.0313 del Tipo
A

El volumen encontrado para la bureta
en 12 ml /25 ml es de 11.997 ml, con
una incertidumbre de: U=0.0637 del
Tipo A

El volumen encontrado para la bureta
de 25ml/25ml es de 24.914 ml, con
una incertidumbre de: U=0.0423 del
Tipo A

calificacion del PNO de verificacion de Verificacion de Calibracion de Buretas y Pipetas.
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9.3 PNO de Verificacion de Calibracion de Probetas y Vasos de precipitados.

9.3.1 La calificacion del PNO de Verificacion de Calibracion de Probetas y vasos de
precipitados se realiz6 por triplicado con una probeta de 10 ml, a tres puntos 2,6 y 10

Contribucién de cada fuente de incertidumbre
Crac Wranzao 00000 [Crm Whnmza P 0.000E+00
[Cra " Uimazaa 0.03373 (= Upanzac)™® 0.0011378
T 1.2E-07 (L 0.0000000
[ cB.- LB, 00000 (eBa*Usa)* B8.2TFTE-18
(T —1.376E-10 (CB=-UB) 1.894E-20
(Caslla 0.00E =00 (ca™Ua)® 0.000E+00
e T aallina 0.0000 ACTaullea)® 3.432E-17
U (Was) 0001137782
5
u (V) 0.033731 cmM
INCERTIDUMBRE EXPANDIDA
U=uc £ om 7 tas as (V or)
tas.as (wer) = k= Z.025
| U 0.0683
Contribuciéon de cada fuente de incemidumbre
T " Wiasan ‘00000 (Crie"Uppae ab)™ OLOO0E+O0
T U asac 002059 {Cric"Ugazach® 000042 FS
CSp-US s 3.3E 07 (CcB.-USa)Z 00000000
Cc3.-US, a.0000 (csa~Usa)® 6.185E-17
cSp-USe 3. 762E-10 (cBa-US)™ 1.416E-19
Co-U g O.O0E-=00 (Ca~U )2 CLOODE+O0
CTa-WUrpa 00000 (e Ta-Ura)® 2.564E-16
s (Waa) 00005239
u-(Va0) 0.02059 cm°

INCERTIDUPMBRE EXPANDIDA
U = & - £ e 7 “Bac ez (W <)

Tana (W ek = k= Z 0ZS

u

0.041417

Contribucidon de cada fuente de incertidumbre

™ Wpnmcsoes 0.0000 (Cra™WUnees=b)®  O.000E=00
L U B 0.022908 (Co-"Unaezac)® 0.0008455
CBa-UB. 5.0E-OF (CB.-UE.)" 0.0000000
cB..US, 0.0000 (cS&a~Uda)® 1.418E-16
S UB= -5.59TE-10 (cB=-US=)~ 3.245E-19
Crmela 0.00E =00 (ea"Ua)*® 0.000E+00
T ae U, 0.0000 (CT aalra )™ 5.8F9E-16
W (W) 0.0008455

u.(Vzo) 0.029 cm> |

INCERTIDUPMBRE EXPANDIDA

U= o o FE" e FTL

tas.as (woed = k= Z2.025

J 0.05888 |

El valor resultante para la Probeta en 2
ml/10 ml es de 1.965 ml con una
incertidumbre U=0.0683Tipo A

El valor resultante para la Probeta en 6
ml/10 ml es de 5.903 ml con una
incertidumbre U=0.0417 Tipo A

El volumen encontrado para la Probeta
en 10 ml es de 9912 ml con una
incertidumbre U=0.0588 Tipo A

Figura 29. Incertidumbre obtenida para evaluacion de la escala, en una Probeta de 10 ml, durante la
calificacion del PNO Verificacion de Calibracion de Probetas y Vasos de precipitados.
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Se puede observar que el valor de U, es mayor en el volumen mas pequeiio de 2 ml.

A partir de estos datos obtenidos de los mensurados e incertidumbres ahora conocemos como mide
nuestro material volumétrico.

El resultado de la verificacion de la calibracion- comprobaciones intermedias, necesita registrarse

de tal forma que los resultados puedan ser analizados facilmente para aseverar y respaldar el
resultado de la calibracion.

10.0 CONCLUSION

Se generaron 3 PNO’S para la verificacion de la calibracion de material volumétrico de vidrio, los
cuales fueron calificados, se obtuvieron las incertidumbres en base a la metodologia descrita en
cada uno de los PNOS, segun las incertidumbres determinadas podemos afirmar que entre mas
pequefio sea el valor del mensurado, mayor sera la incertidumbre a obtener.
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12.0 ANEXO

12.1 Formulario

La verificacion de recipientes de volumétricos para laboratorio se calcula por medio de la
siguiente ecuacion por lo que constituye el modelo matematico:

Pa Ecc 1.

Voo (Mc) (ﬁ) (1 - —) [1— a(Ta-20)]

PB

Donde:
V20 Es el volumen d agua contenido en el matraz a la temperatura de 20 C, (mL)

Mc-Mb Es la masa del recipiente con agua(Mc) menos la masa del recipiente
Vacio (Mb);es decir, la masa de agua contenida en el recipiente, (Ma) (g).

pA Es la densidad del agua que se usa en la calibracidn, calculada en la ecuacion (2), o por
medio de tablas de densidad del agua.

Pa Es la densidad del aire a las condiciones ambientales del laboratorio, calculada en la
ecuacion (3) o en la pagina del cenam.
(http://www.cenam.mx/publicaciones/cdensidad.aspx),(g/mL)

Pb Es la densidad de las pesas de la balanza (8 g/mL), valor convencional segin la
recomendacion internacional No.33 de la OIML.

o Coeficiente de expansion clibica del material de fabricacion (vidrio, plastico, etc) [°K 1]
TA Es la temperatura del agua medida durante la verificacion, (°C)

La densidad del agua est4 en funcién de la temperatura y es el calculado de acuerdo de acuerdo a
la siguiente ecuacion, ésta es valida para las temperaturas entre 0°C y 40°C y el modelo no
considera correcciones por presion.

(Tpay)*(Ty_ay) Ecc. 2
az(Ty + ay)

pA =as|1—
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Donde:

T, Temperatura del agua, en °C
a;  (-3,983035 °C)

a, (301,797 °C)

a; 522528,9°C?

a, 69,348 81 °C

as  (0.999 974 950 g/mL)

La densidad del aire estd en funcion de la presion atmosférica, la temperatura y la humedad
relativa y se calcula de acuerdo a la siguiente ecuacion:

kiP, + o(k,T, + k3) Ecc. 3

Pa =
=T, + 273.1) *(1000)

Donde:

P,  Presion atmosférica, en hPa

® Humedad relativa, expresada en valor porcentual (e.g 40%)
T,Temperatura del aire, en °C)

K;0,348 44 Kg °K/(m3hPa)

K,[—0,00252 Kg °K/(m3°C)]

K; 0,020 582 Kg°K/m3

Nota: Para el célculo de la densidad se puede utilizarse la pagina web del CENAM indicada
anteriormente, en cuyo caso unicamente se requieren los datos de Pa (en Pa), ¢ y Ta

Como puede verse en la ecc. 2 y 3 las variables involucradas son: temperatura, presion
atmosférica y humedad relativa. El altimo término de la ecc. 1 involucra también a la
temperatura y el coeficiente de la expansion, si agrupamos esos términos en una sola variable
tenemos la siguiente ecc.:

z= (PA i Pa) (1 B 11:_;) [1=a(Ty = 20)] Fee. 4
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Si nos referimos a un tipo de material especifico, por ejemplo el vidrio de borosilicato el
coeficiente de expansion se vuelve una constante, si consideramos que la humedad relativa no
influye significativamente en el valor de la densidad del aire (normalmente es menor al

5%) y a su vez esta variacion en la densidad del aire no contribuye significativamente al valor de
Z, podemos fijar una humedad relativa del 40% entonces se vuelve también constante, esto
implica que entonces la ecuacion 4, ahora depende Unicamente de las variables de presion
atmosférica y temperatura. De acuerdo a esto podemos tabular el valor de Z como una funcion de
la presion atmosférica y la temperatura, como se puede ver en el anexo Tabla II (ver seccion 11
anexos).

De acuerdo a lo indicado anteriormente la ecc. 1 se transformaria en la siguiente ecc:

v20=(MC — Mb) * / Ecc.5

Es importante mencionar que la ecuacion 5 es aplicable unicamente a vidrio de borosilicato, y
con las consideraciones indicadas.

CALCULOS:
Masa de H20

Ma=P, - P, Ecc.6

Calculo los promedios de la humedad relativa y las temperaturas del agua y del aire

Ty + Ty Ecc. 7
= A2 - AL
2
_Taa + Ty Ecc. 8
=42 AL
2
P2t @ Ecc. 9
Pa = Y
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Donde T4 y T, son las temperaturas de agua y aire respectivamente y ¢ es la humedad relativa.
Calcule el valor a 20 °C de acuerdo a lo indicado en el inciso a o b.

a. Material de vidrio de borosilicato.

1. Siel material es de vidrio de Borosilicato obtenga el valor de Z de la tabla II (ver seccion 9.2
—Fuentes de Incertidumbre), con el valor de temperatura y la presion atmosférica de 585 mm
Hg.

2. Calcule el valor del material a 20 *C, de acuerdo a la ecc. 5

b. Otro tipo de material de construccion.

1. Seleccione el coeficiente de expansion que sea similar que sea similar a la siguiente tabla:

Vidrio boro-silicato 1x107>

Plastico (polipropileno) 2.4x1077

Acero inoxidable 4.77x107>
Acero al Carbon 3.3x107°
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12.2 Fuentes de Incertidumbre

: Incertidumbre | Coeficiente de : rados de
Valor Fuente de Incertidumbre|  Tipo de 5 Contribucién 2
Fuente ) informacién Original Distribucién Est:{ r;:ar snnsi::llidad uly) {uyfy)) IIbn@d
iMb 174,956 | i
i - A, normal i 5
Repetibilidad mediciones 0005(g . 0.005(g -1.00258cmg -5.01E-03)cm’ | 2.51E-05 11
Resolucion escala 0.01)g B, rect. 0.003/g -1.00258|cm’lg -3.01E-03/cm’ | 9.05E-06f 1.00E+02
i |
Calibracion g 002l | B nomel 001g |-10025 cm¥lg|  -1.00E-02cm® | 1.01E-04f 50
J T ¥ ] :
IMe 673.661 |
s % A, normal | | a2 3
Repetibilidad Mediciones 0019)g k=1 0.019g 1.002582=cm ] 1.90E-02 cm” | 3.63E-04 9
Resolucion escala 0.01)g B, rect. 0.003)g 1.002562 cm*/g 3.01E-03/cn’ | 9.05E-06 1.00E+02
s certificado de B, normal [ |5 A
Calibracion il 0.02|g ki 001lg 1'002582i5m i 1.00E-02 cm’ | 1.01E-04 50
0,998 265 calculada ver Anexo B B.O{]E-U5ég!cm’ -501.342icm‘rg -3.01E-02cm’ | 9.05E-04 100
" B.000055 calculada ver Ref TBoE-06.gieme | 438, cm |98E-04 cm’ | 6.38E-07 a0
a/ a
8 referencia 0.08/gicm’| B rect | 0.04619 g/em’ | 7.50E-03{cm‘lg 346E-04cm’ | 1.20E-07) 100
| lem?
1.0E-05 referencia 500E-06K" | B,rect | 289E-06K" | 148.907|5" 433E04 cm’ | 1.87E-07) 100
| |
19.7 j |
g ool escala otfc | Bret | o0sc |-000500 | -1.40E04cn? | 1.6E-08ff 100E+02
Calibracion del cerlificado de ’ B, normal emi* )
Srato callbiacién 0.1°C k=2 0.05°C -O‘DOSUUEC -2.50E-04 cm” | 6.25E-08 50
Estabilidad de observacion en ’ e lemr* )
laMerperai seor i 05°c B, rect 0.23%3. ¢ | -0.00500 1 44E-03/cm’ | 2.08E-06 1.00E+06
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