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I. OBJETIVOS

OBJETIVO GENERAL:

. Implemeniar un sistema de calibracién de balanzas acorde con las necesidades
especificas derivadas de las aclividades docentes y de investigacion realizadas en el
laboratorio de Tecnologia Farmacéutica de la Facultad de Quimica y contribuir asi en
la formacion de profesionales del area Farmacéutica que el pais requiere de acuerdo

con las exigencias mundiales.

OBJETIVOS ESPECIFICOS:

+ Desarrollar un Procedimiento Normalizado de Operacidon para llevar a cabo la
calibracion de los instrumentos de medicidén de masas (balanzas), que son empleados
en el laboratorio de Tecnologia Farmaceéutica.

+ Disenar el sistema de documentacion necesario para el adecuado control de la
calibracion de balanzas, de manera que con esta documentacion sea posible
establecer un confiable registro metrologico el cual nos lleve al aseguramiento
metrologico.

« Establecer un programa de calibracién de los instrumentos de medicion de masas que
son empleados en el laboratorio de Tecnologia Farmacéutica, con base en los
resullados obtenidos a partir de calibraciones previas y en la informacion disponible
acerca del uso y funcionamiento de tales instrumentos.

= Efectuar ia calibracion de algunas balanzas, tanto de tipo analitico como granatarias,

para iniciar el programa de calibracién correspondiente.



il. INTRODUCCION

El conocimiento del mundo fisico en el cual nos desenvolvemos, requiere de un
nimerc y la medida que lo establece. Es imposible concebir dicha medida sin la
existencia de unidades, patrones e instrumenios de medicién. Esta es la razon de la
existencia de una ciencia cuyo objeto de estudio son las mediciones; dicha ciencia recibe

el nombre de Metrologia.

La Metrologia como ciencia ha evolucionado a la par de la historia de la
humanidad; en épocas pasadas se disefiaron y se establecieron una gran cantidad de
unidades de medida, variables de una regidn a otra. El Sistema Métrico, fruto de la
Revolucion Francesa, fue el primer sislema racional de unidades y su internacionalizacion
fue consagrada por la Convencién del Metro (20 de mayo de 1875). En esta convencion
se instituyeron los siguientes organismos: la Conferencia General de Pesas y Medidas
{CGPM), autoridad méaxima en metrologia, de caracter cientifico; el Comité Internacional
de Pesas y Medidas (C!PM}, organismo técnico de caracter coordinador y supervisor, y la
Oficina Internacional de Pesas y Medidas {BIPM), laboratorio cientifico depositario de los
patrones internacionales y encargado de la realizacidén practica de los patrones primarios

de medicién.

La 112 CGPM (1960) en su resolucién 12, adoptd el nombre Sistema Internacional
de Unidades (Systeme International d'Unites) y el simbolo S| para designarlo,
estableciendo ademas, las unidades derivadas, las unidades suplemenlarias y reglas

para la escritura de los simbolos y prefijos de las unidades correspondientes.



En la aclualidad, la metrologia es una ciencia fundamental para la actividad
humana de un pais, ya que dada la creciente tendencia hacia ia globalizacion de los
mercados comerciales y financieros, la igualdad en las transacciones de una nacién solo
es confiable a partir de la existencia de una infraestructura metrologica solida que
establezca y mantenga los patrones de las magnitudes fisicas con un grado razonable de

exaclitud y confiabilidad de las mediciones.

Es importante destacar que la metrologia juega un papel esencial dentro de los
esquemas de los Sistemas de Aseguramiento de Calidad que actualmente son
indispensables para garantizar la competitividad de cualguier empresa que genere
productos y/o servicios. Dentro de este contexto el Aseguramiento de Medicion
consliluye un factor de éxito para la competitividad. Sin duda, para una mejor
comprension es conveniente explicar en que consiste la funcién del aseguramiento de
medicion. De una manera resumida podemos decir que la funcién del aseguramiento de
medicion es la de demostrar fisica y documentalmente que cada resultado obtenido
mediante un proceso de medicidn, es representativo, fiable, trazable, con una
incertidumbre acotada, que ésta dltima sea aceptable y que los resultados sean Utiles

para el usuario final de la informacién obtenida en el proceso.

A la luz de los nuevos conceptos mundiales, la metrologia es uno de los factores
que deben ser tomados en consideracion al momento de planificar las acciones que
lleven a fortalecer la presencia de un pais en los mercados externcs; la experiencia de los
paises mas adelantados nos Heva a una conclusion inevitable: sin metroiogia, no es

posible el desarrolio,



Los desafios que enfrentamos en materia de metrologia son muy importantes.
Por ejemplo, la serie de normas 1SO 9000 son muy explicitas respecto a la necesidad de
que todos tos equipos de inspeccidn, medicién y ensayo, utilizados por una empresa para
demostrar que sus productos se ajustan a las especificaciones técnicas, estén
debidamente calibrados. Para que dicha calibracion tenga sentido, ella debe quedar
referida a los patrones nacionales. Exigencias similares se plantean a los laboratorios de
calibracion y ensayo. Por ello, si un pais no cuenta con dichos patrones, la certificacién
de sistemas de gestion y aseguramiento de calidad de acuerdo a uno de los modelos
planteados en las normas 1SO 9000 serd muy dificil. Para aclarar la interrelacién entre la
metrologia y los esquemas 1SO 9000 basta indicar que uno de los puntos de I1ISO 9001 es
el referente al contro! de equipos de inspeccion, medicién y ensayos (punto 4.11), y en
este sentido se establece la necesidad de que el proveedor debe contar con la capacidad
de demostrar la conformidad de sus productos y para ello debe identificar, verificar,
calibrar y realizar el mantenimiento de los equipos de medicion y prueba ya sean propios
0 ajenos, ademas el proveedor debe asegurarse que la incertidurnbre introducida por los
equipos e instrumentos a la medicion, sea conocida vy consistente con la capacidad
requerida para las mediciones que deban efectuarse.

De lo expuesto se deduce que la calidad, la normalizacidén y la metrologia son
conceptos claves para potenciar la competitividad de un pais en los mercados
internacionales. Los tres presentan desafios estrechamente ligados y es necesario
afrontarlos adecuadamente; es logice pensar que aguellos que empiecen a trabajar antes
en estos conceptos lograran ventajas importanies en los mercados internacionales. Asilo

han comprendido muchas empresas privadas, las cuales- estan realizando grandes



esfuerzos para implantar sistemas de calidad destinados a lograr una mayor

competitividad.

Es cierto gue la implantacién de sistemas de aseguramiento metroldgico como los
que operan en los paises desarrollados puede involucrar costos inaceptablemente altos
para las economias en desarrollo, sin embargo existen soluciones intermedias a las
cuales lodo pais seriamente interesado en los mercados de exportacion deberia aspirar.
Como minimo, se requiere que el sistema nacional de metrologia esté dotado con
patrones nacionales que le permitan satisfacer fas exigencias de los consumidores en

dichos mercados.

Los argumentos anteriores resaltan la importancia de la metrologia en el nuevo
esquema mundial y nos permiten comprender las estrategias adoptadas por muchas
empresas privadas para adaptarse a las exigencias mundiales actuales. Sin embargo,
cabe s_eﬁaiar que la calidad, la normalizacién y la metrologia no son conceptos de interés
exclusivo para todas aquellas empresas productoras de bienes y servicios interesadas en
los mercados internacionales, sino que también atafien a otras &reas como el sector
educativo y el seclor cientifico de un pais. En este sentido, diversas instituciones
educativas y de investigacion han orientado parte de sus esfuerzos a la implementacion
de sistemas de aseguramiento de calidad, a la normalizacion de sus procedimientos y al

aseguramiento melrologico para garantizar la confiabilidad de sus mediciones.

El laboratorio de Tecnologia Farmacéutica de |la Facultad de Quimica no ha sido Ia
excepcion al respecto, y estad desarrollando el proceso para la implementacién de un

sistema de aseguramientc de calidad dentro del cual se contempla a su vez, la



implementacion de un sistema de aseguramiento metrolégico para aquellas dimensiones
que resullan importantes para el adecuado funcionamiento de dicho laboratorio. Sin
embargo, considerando los recursos con los que se cuentan, es comprensible que la
realizacion del mencionado proceso sea paulatina y enfocada a obtener resultados en las
areas prioritarias; es por ello que el presente trabajo esta centrado gnicamente en el area
de calibracion de balanzas de! laboratorio, dejando de lado otras areas como la de
calibracion de termometros o mandmetros, por mencionar otros dos instrumentos de

medicion de importancia en dicho iaboratorio.

. LEY FEDERAL SOBRE METROLOGIA Y NORMALIZACION

En nuestro pais, et gobierno mexicano se ha preocupado por las nuevas reglas
imperantes en los mercados internacionales y ha adoptado una serie de medidas
tendientes a fa creacidn de infraestructura técnica, tecnolégica y lega! que sirva de apoyo
a los empresarios nacionales en sus actividades de exporlacion. Una de ias acciones
mas importantes al respecto fue la emision, en julio de 1992 de la Ley Federal sobre
Metrologia y Normalizacion, la cual no ha permanecido inmutable, sino que ha estado
sujeta a procesos de revision y reforma, de manera tal que la version oficial actual de la
mencionada ley incluye las reformas publicadas en el Diario Oficial de la Federacion el 20
de mayo de 1997. La principal reforma incluida en la nueva version de la ley Federal de
Metrologia y Normalizacion es en materia de acreditacion, ya que en ella se indica una
nueva definicidn de acreditacion y se crea la figura de las entidades de acreditacién las

cuales se encargan de reconocer la competencia técnica y la confiabilidad de los
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cuales se encargan de reconocer ia competencia técnica y la confiabilidad de los



organismos de certificacién, de los iaboratorios de prueba, de los laboratorios de

calibracion y de ias unidades de verificacion para la evaluacion de la conformidad.

El contenido de la ley esta dividido en dos partes, la primera se refiere al area
metrologica y la segunda esta ocrientada hacia las actividades de normalizacion,

certificacion, acreditamiento y verificacion.

La parte de interés para el presente trabajo es en materia de metrologia, y en este

sentido, los objetivos que plantea esta ley son los siguientes:

« Establecer el Sistema General de Unidades de Medida que debera ser empleado en
el territorio nacionai.

s Aclarar y precisar las nociones fundamentales en materia de metrologia.

* Establecer .Ios requisitos para la fabricacién, importacion, reparacién, venta,
verificacion y uso de los instrumentos de medicion y los patrones de medida.

= Establecer el carjcter obligatorio de la medicidn en transacciones comerciales y de
indicar el contenido neto en los productos envasados.

= Crear el Sisterna Nacional de Calibracion.

= Instituir el Centro Nacicnal de Metrologia (CENAM)

= Regular, en general, los demas asuntos relacionados con la metrologia.

Las disposiciones establecidas por la mencionada ley en el drea de metrologia se
encuentran contenidas en el titulo segundo, el cual consta de los siguientes capitulos:
a) Capitulo 1: Del Sistema General de Unidades de Medida.

b} Capitulo 2: De los Instrumentos para Medir.



¢) Capitulo 3: De la Medicion Obligatoria de las Transacciones.
d) Capitulc 4: Del Sistema Nacional de Calibracién

e} Capitulo 5. Del Centro Nacional de Metrologia

En el capitulo 1 se indican las unidades de medicién que integran al Sistema
General de Unidades de Medida, el cual incluye las unidades basicas del Sistema
Internacional de Unidades, asi como las suplementarias, las derivadas de las unidades
base y los mltiplos y submultiplos de todas ellas, que sean aprobadas por la Conferencia
General de Pesas y Medidas y las que se prevean en otras normas oficiales mexicanas.
También en este capitulo se establece que la Secretaria de Comercio y Fomento
tndustrial tendrd a su cargo la conservacion de los prototipos nacionales de las unidades
de medida, metro y kilogramo que fueron asignados por la Oficina Internacional de Pesas

y Medidas a nuestro pais.

En el capitulo 2 se establecen las actividades en las cuales es necesario contar
con instrumentos de medicion, las caracteristicas que deben poseer éstos para poder ser
utilizados y algunas obligaciones de los fabricantes y usuarios de dichos instrumentos. EI
capitulo 3 profundiza mas en materia de obligaciones, sanciones y ofras disposiciones
relacicnadas con el uso adecuado de instrumentos de medicion en las transacciones

comerciales que asi lo requieran.

Ei capitulo 4 trata acerca de las disposiciones generales, objetivos y dependencias
involucradas en la creacion y funcionamiento de un Sistema Nacional de Calibracion.
Este sistema fue instituido con la finalidad de procurar la uniformidad y confiabilidad de

las mediciones que se efectllan en nuestro pais, tanto en todo tipo de transacciones



comerciales y de servicios, como en el quehacer industrial, de investigacion y de

desarrollo tecnologico. En esle capitulo se establece que la Secretaria de Comercio y

Fomento Industrial sera la responsable de la implantacién y mantenimiento del Sistema

Nacional de Calibracion y para ello esta facultada para emprender diversas acciones

como las siguientes:

« Participar en ia evaluacién para la acreditacion de laboratorios que presten servicios
de medicion y calibracién.

« Establecer con los laboralorios acreditados cadenas de calibracién, con base en los
niveles de exactitud asignados a cada laboratorio.

- Efectuar la difusién de la capacidad de medicién de los laboratorios acreditados y de
las cadenas de calibracién.

* Respaldar métodos y procedimientos de medicion y calibracion, mediante su
autorizacion.

+ Integrar un banco de informacién con dichos métodos y procedimientos para
divulgarlos en los medios oficiales, cientificos, técnicos e industriales.

» Eslablecer convenios con todo tipo de instituciones relacionadas con la metrologia

Finalmente, el capitulo quinto contiene las disposiciones relacionadas con Ia

inslitucion, administracion y funcionamiento det Centro Nacional de Metrologia (CENAM).

Dentro de tas funciones asignadas al CENAM se encuentran Ias siguientes:

« Desempenar el papel de laboratorio primario del Sistema Nacicnal de Calibracion.

« Conservar los patrones nacionales de cada magnitud

 Brindar servicios de calibracién a las instancias que asi lo requieran.

= Participar en la investigacion, desarrolio y difusion de la metrologia.

» Participar en el intercambio de desarrollo metrologico con organismos nacionales e

internacionales.



En este capitulo también se establece la estruclura organizacional del CENAM vy

se indican las fuentes de financiamento de las que podra disponer este organismo.

IV. DESARROLLO EXPERIMENTAL

IV.1 ANTECEDENTES

En general podemos decir que una medicion es la asignacion de n{imeros a
objetos materiales para representar las relaciones existentes entre ellos con respecto a

las propiedades particulares.

Por lo anterior, el objeto de la medicion es doble, primero: es fa representacion
simbdlica de las propiedades de un objeto que permite su andlisis conceptual y, segundo:
la representacién de la medicién se manifiesta en tal forma, que permite un analisis

matematico.

En general, la medicion estd enmarcada dentro de un método de medicion, el cual
define los conceptos fisicos, fa instrumentacion, los procedimientos y otras
particularidades necesarias para realizar una determinada medicion. Este método, a su
vez, lo constituyen las especificaciones de los instrumentos con los que se realiza, las
manipulaciones que son efectuadas con el instrumento para poder a.'ealizada, la secuencia
con que es implementada y las condiciones ambientales bajo las cuales se efectua. Sin
embargo, es importante sefialar que para tener mediciones confiables es necesario
comprender el proceso de medicion, ef cual involucra un método de medicion

determinado, soportado con procedimientos técnicos y personal calificado.
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La industria en general debe emplear instrumentacion calibrada para asegurarse
que las operaciones de manufactura, estudios de investigacién y pruebas de aceptacion,
estén siendo realizadas de acuerdo a lo especificado y que cumplen con la calidad
requerida. Eslo nos asegura una apropiada compravgnta. asi como una adecuada
calidad y ademas nos proporciona criterios de aceplacion y rechazo de articulos

manufaciurados.

La calibracién nos proporciona dos grandes beneficios: primero, nos permite
emplear instrumentos confiables, es decir, instrumentos que sabemos que presentan
errores dentro de los limites permisibles; y segundo, satisface los requerimientos de

trazabilidad que tan frecuentemente son solicitados hoy en dia.

La norma NMX-Z-55 define la calibracion como: “Conjunto de cperaciones que
establecen bajo condiciones especificadas, la relacién entre los valores indicados por un
aparalo o sisterna de medicion, o los valores presentados por una medida rmaterializada y

los valores conocidos correspondientes de una magnitud medida®.

La ley sobre Metrologia y Normalizacion define la calibracion como: “El conjunto
de operaciones que tienen por finalidad determinar los errores de un instrumento para

medir y, de ser necesario, olras caracleristicas metrologicas”.

Por otro lado, si observamos la definicion de calibracién de 12 ngrma A5 Sid-
4566A de Eslados Unidos, podemos notar que nuestros vecinos y socios comerciales,

enlienden olras cosas, para ellos la calibracidn es [a comparacién de un patron o

Otro de los conceptos importantes en m;@metrolégica es el de trazabilidad. Al
respecto, la norma NMX-Z-55 define a la trazabilidad como: “La propiedad de un
resultado de medicidon consistente en poder relacionarlo con los patrones apropiados
generalmente internacicnales o nacionales, por medio de una cadena ininterrumpida de

comparaciones”.

Pero también existe otra definicion que estd teniendo una gran aceptacion y
divulgacion a través de los esquemas de cerlificacion 1SO-8000 y es: La trazabilidad a los
patrones designados {nacionales, internacionales o de referencia, bien caracterizados) es
un atributo de ia medicion, Las mediciones tienen trazabilidad, si y solo su hay evidencia
rigurosa, producida por medic de una base continua, para demostrar que el proceso de
medicidn produce resultados confiables, de los cuales, ia incertidumbre total de la

medicion depende de los patrones designados.

Tradicionalmente en las organizaciones, el desarrollo de la metrologia va de Ia
mano con el desarrolio de los sistemas de calidad y por consiguiente consideran que el
control de los equipos e instrumentos y por ende, la calibracién de los mismos, sélo es un
requisito mas de esos sistemas. Sin embargo, al pasc del tiempo, las empresas
comprenden que por medio de estas gcclpnes revalosar:la importancia de las mediciones
y larazon de ello es que para asegurar 1a calidad de las mediciones es necesario conacer

el proceso de medicion en el cual ésta es realizada,



La implementacién de los sistemas de calidad ha dado un paso adelante en lo
referente al control y a la calibracién de los equipos de medicién y pruebas, ya que el
tiempo demostrd que la simple calibracién de eflos no asegura la calidad de las
mediciones; por eflo hoy en dia, se solicita que éstas sean el objelivo del control y por
consiguiente se pone especial énfasis en que se debe demostrar que las mediciones
tienen una declaracion de incertidumbre y estén bajo control estadistico. Con este nuevo
enfoque se busca impulsar a las organizaciones para que logren incrementar su calidad y
competitividad basandose en buenas mediciones, de tal forma que las decisiones que de
ellas se deriven, sean las mas adecuadas posibles y que los riesgos que se toman,
tengan los elementos que sustenten que éslos son minimos y por consiguiente, los
productes y servicios que la empresa genera satisfagan los requerimientos de calidad
solicitados por los clientes sin afectar el medio ambiente, a la salud y a la seguridad de
los consumidores. La implartacion de esquemas 1S0-9000 en cualquier proceso conlleva
a reforzar las acciones que en la materia se requieren para et cumplimiento del capitulo

que regula el control de los equipos de inspeccidn, medicién y pruebas.

Con respecto a un sistema que garantice ja calidad de un proceso de medicion de
masa, su principal cualidad debe ser que el instrumento utilizado funcione de tal manera
que pueda compararse con otro instrumento diferente focalizado en cualguier parte del
mundo. Una forma de lograr lo anlerior es mediante la comparacidén con respecto a
patrones internacionales, de manera tal que se conozca la cadena de comparaciones

hasta flegar a! patrén convencionalmente establecido como patrdn internacional.



La unidad basica en el Sistema Internacional de Unidades para la masa es el
kilogramo. Fue definido asi por {a primera y tercera Conferencia General de Pesas y
Medidas (CGPM) y corresponde a un bloque de platinc-iridic {(90% Pt, 10% Ir) de forma
cilindrica, con didmetro y altura de 39 mm.

En México el patron nacioqal de masas es el kilogramo ni'mero 21, designado con
este namero por la Oficina Internacional de Pesas y Medidas; y representa en el pais, con
la mayor exactitud, la definicidn de la unidad basica de masa. La responsabilidad de su
conservacidn en condiciones apropiadas y de su diseminacion recae en el Centro
Nacional de Metrologia (CENAM) de acuerdo con la estipulado por la Ley Federal sobre

Metrologia y Normalizacion,

Bl patrén nacional debe ser comparado periddicamente con el patron
internacional. Los datos técnicos obtenidos como resuitado de la ditima comparacion con
el prototipo internacional, en 1991, son los siguientes:

Valor de la masa 1kg
Incertidumbre +0,0023 myg
Velumen a 20°C 46,4027 cm?

Densidad 21,551 giem?®

Los marcos de pesas usados para calibrar las balanzas deben estar comparados
con el protolipo nacional para lograr asi la trazabilidad con respecto al patrén

internacional.

Las balanzas son instrumentos de medicién de masas ampliamente utilizados en

el ambito farmacéutico, y de su buen funcionamiento dependen los resultados en los



laboratorios de control de calidad, las conclusiones de un proyecto de investigacion, la
realizacion de una transaccidn comercial confiable e inclusive el buen aprovechamiento
de un estudiante en una sesidon experimental. Con base en lo anterior podemos
comprender la gran importancia de cuantificar la incertidumbre y otras caracteristicas
metrologicas de estos instrumentos de medicion. Las balanzas pueden_ ser clasificadas
de acuerdo a varios criterios, pero dos de los mas importantes se basan en el
funcionamiento de la balanza y en la divisibn minima de la misma. De acuerdo al
funcionamiento de la balanza se distinguen principalmente dos tipos: balanzas de
funcionamiento automatico y balanzas de funcionamiento semiautomatico. Con respecto
a la clasificacion basada en el crilerio de division minima, podemos tener balanzas
granatarias, balanzas analiticas, microbalanzas y basculas principalmente. Es importante
considerar el lipo de balanza para poder seleccionar el marco de pesas adecuado para
efectuar las calibraciones pertinentes, ya que dependiendo del error maximo tolerado
para cada balanza en particular seleccionaremos el marco de pesas mas adecuado para
realizar la verificacion o la calibracién del instrumento; en general se recomienda utilizar
un marco de pesas cuyo valor de error maximo tolerado no exceda una tercera parte del

valor nominal del error maximo tolerado del instrumento en cuestion.

La Organizacion Internacional de Metrologia Legal {OIML) ha emitido algunas
recomendaciones con respecto a la clasificacion de marcos de pesas, con el fin de
establecer un crilerio uniforme en la materia. De esta forma, la recomendacion
internacional OIML R 111 incluye una tabla en a que se establece una clasificacion de
marcos de pesas de acuerdo al error maximo tolerado para cada tipc. La labla

mencionada se incluye en ia siguiente pagina:



OIML R 111 Error Maximo Tolerado {(+mg)

Masa Nominal E1 E2 F1 F2 M1 M2 M3
50 kg 25 75 250 750 2500 7500 | 25000
20 kg 10 30 100 300 1000 3000 | 10000
10 kg 5 15 50 150 500 1500 5000
5 kg 2.5 7,5 25 75 250 750 2500
2kg 1,0 3.0 10 30 100 300 1000
1 kg 0.5 1,5 5 15 50 150 500
500 g 0,25 0,75 2,5 7.5 25 75 250
200 g 0,10 0,30 1,0 3.0 10 30 100
100 g 0.050 0,15 0,50 1,5 5 15 50
509 0,030 0,10 0,30 1,0 3.0 10 30
2049 0,025 0,080 0,25 0.8 2,5 8,0 25
10g 0,020 0,060 0,20 0,6 2,0 6.0 20
5g 0,015 0,050 0,15 0.5 1.5 5.0 15
2g 0,012 0,040 0.12 0.4 1,2 4,0 12
19 0,010 0.030 0,10 0,3 1.0 3.0 10

500 myg 0,008 0,025 0.08 0.25 0.8 2.5 -
200 mg 0,006 0,020 0,06 0,20 0,6 2,0 -
100 mg 0,005 0,015 0,05 0,15 0,5 1,5 -
50 mg 0.004 0,012 0,04 0,12 0.4 - -
20 mg 0,003 0.010 0,03 0,10 0.3 - -
10 mg 0,002 0,008 0,025 0,08 0,25 - -
5mg 0,002 0,006 0,020 0,06 0.20 - -
2mg 0.062 0.006 0,020 0.06 0.20 - -
1mg 0,002 0,006 0.020 0,06 0,20 - -

Con base en los datos incluidos en Ja tabla anterior ¥ conociendo las
especificaciones del instrumento de medicion de masa por calibrar, es posible seleccionar

el tipo de marco de pesas adecuado a nuestras necesidades.

IV.2 METODO DE ELABORACION

La metodologia empleada para desarrollar e presente trabajo fue la siguiente:

+ Investigacion de los materiales necesarios para la calibracion de balanzas



= Revision bibliografica de normas, articulos y libros aplicables.

= Investigacion de campo durante la cuat entrevisté a personal calificado en el ambito
metroldgico

« Elaboracion del Procedimiento Normalizado de Operacion para Iz Calibracion de
balanzas.

« Diseno del sistema documental necesario para la conformacian de registros
metrolégicos confiables,

« Cailibracion de balanzas del Laboratorio de Tecnologia Farmacéutica.

* Elaboeracion de una hoja de calculo para el anélisis de los resultados de las

calibraciones.

IV.3 PROCEDIMIENTO NORMALIZADO DE OPERACION

En el Procedimiento Normalizado de Operacion se indican los materiales,
instrumentos, condiciones, manipulaciones y registros necesarios para efectuar una
determinada actividad; en las siguientes paginas se muestra el formato ¥ las secciones
que componen a un Procedimiento Normalizado de Qperacion para la Calibracion de

Balanzas.

El procediriento consta de una seccion de insirucciones generales, tres anexos y
un glosario, los cuafes fugron paginados independientemente. En cada pagina del
procedimiento se ha incluido el nombre del Laboratorio de Tecnologia Farmacéutica, el
numero de procedimiento, la fecha en la que entrara en vigor, el nombre de !a persona
que lo elaboro, el nombre de la persona que o revisd ¥ el nombre de {a persona que lo

autorizé.
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LABORATORIO DE TECNOLOGIA FARMACEUTICA

PROCEDIMIENTO PARA CALIBRACION DE BASCULAS Y BALANZAS

PNQ: EN VIGOR: PAG1DE7
ELABORADO POR: REVISADO POR: APROBADO POR;
RIVELINO FLORES M.S. ALPIZAR JOAQUIN PEREZ RUELAS

PROCEDIMIENTO PARA CALIBRACION DE BASCULAS Y BALANZAS

OBJETIVO:

Delerminar las principales caracteristicas metrolégicas de las balanzas y basculas
con un alcance maximo de hasta 5 kg.

CAMPO DE APLICACION:
Instrumentos de funcionamiento no autematico.

ALCANCE:
Balanzas y basculas de clases LIl y [V

EQUIPO:
-Pesas patrones certificadas con un error maximo de 1/3 del error maximo tolerado
del instrumento a calibrar.
-Guantes de algodon
-Brocha suave 0 gamuza
-Fermometro
-Higrometro
-Manual de cperacion del instrumento a calibrar.

CONDICIONES AMBIENTALES:
-Temperatura de trabajo: 20°C+ 5°C
-Humedad relativa: 50%+ 5%
-Luz artificial
-Libre de perturbaciones mecanicas
-Aislada de corrientes de aire

PROCEDIMIENTO:

1.- Determinar el estado fisico y localizacién del instrumento y en caso de encontrar
alguna anomalia en su funcionamiento remilir al responsable del laboratorio de Tecnologia
Farmacéutica. El instrumento a calibrar y el equipo a emplear para la calibracién deben encontrarse
en un lugar libre de vibraciones, de luz solar directa y de corrientes de aire.
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PNO: EN VIGOR; PAG2DE7
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RIVELINO FLORES M.S. ALPIZAR JOAQUIN PEREZ RUELAS

2.- Clasificar al instrumento en cuanto a su clase de exactitud. Para ello consultar
el anexo CBB-1. .
3.-ldentificar al instrumento, anotando los datos correspondientes en la forma A-1,
incluida en el anexo CBB-3.

4.- Determinar el error maximo tolerado. Consultar el anexo CBB-1. Con base en
el error maximo tolerado determinado, seleccionar el marco de pesas adecuado para efectuar la
calibracidon. Se recomienda que e! error méaximo del marce de pesas sea menor a 1/3 del valor del
error maximo tolerado del instrumento a calibrar.

5.- Limpieza del instrumento:

5.1.- Limpiar las partes externas del instrumento con una brocha o tela
suave que no desprenda pelusas ni particulas,

5.2,- Retirar el platillo y la base cuidadosamente y limpiarlos con una
mezcla de agua:alcohol:acetona (2:1:1) o una mezcla alcohol;agua {1:1).

§.3.- Limpiar la cémara de pesado haciendo uso de ia brocha y/o la tela
suave.

5.4.- Una vez terminada la operacién de limpieza del instrumento, proceder
a instalar las partes del mismo, verificando que sean colocadas correctamente.

6.- Instalacion del instrumento:

6.1.- Verificar que el instrumento se encuentre a punlo para ser usado;
cerrar la cAmara de pesado en caso de que ésta se encuentre abierta.

6.2.- Verificar el nivel del instrumento, empleando para tal fin el nivel de
burbuja del mismo.

6.3.- Conectar y encender el instrumento que se va a calibrar, dejandolo en
el modo “stand by” durante el tiempo recomendado por el fabricante o en su defecio durante un
periddo minimo de 8 horas.

7.- Limpiar cuidadosamente los patrones de referencia con |a brocha incluida en el
marco de pesas.

8.- El juego de pesas se deja ambientar durante un tiempo minimo de 8 horas cerca
del instrumento a calibrar, permitiendo de esta manera que aleancen el equilibrio térmico.

9.- Una vez transcurrido el peridde de liempo anterior, iniciar la operacion del
instrumento y en caso de que cuente con un disposilivo de autecalibracion accionarto.

10.- Ejecutar pesadas de precalentamiento antes de iniciar la calibracion. Para

efectuar fo anterior se emplea una pesa o una combinacion de pesas cuya masa lenga un valor
proximo al valor méximo del intervalo de medicion en el que se desea calibrar al instrumento.
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11.-.Establecer el tiempo de estabilizacion del instrumento:

11.1.- En algunos casos el instrumento cuenta con un dispositivo que
permite identificar su tiempo de estabilizacién, si éste es el caso correspondiente, es necesario
verificar que dicho dispositive funciona comectamente: en fa pantalla de lectura de! instrumento
aparece una marca caracteristica (por ejemplo un asterisco) cuando el instrumento se ha
estabilizado y se debe comprobar que después de la aparicion de la marca ya no existe variacion
significativa en !a lectura proporcionada por el instrumento. Si comprobamos lo anlerior es posible
utilizar la marca mencionada como indicadora del tiempo de estabilizacién det instrumento a
calibrar.

11.2.- En el caso de que el instrumento no posea un dispositivo indicador
del tiempo de estabilizacion, éste se calcula de la forma siguiente:

11.2.1.- Accionar la balanza.

11.2.2.- Colocar una carga de prueba cuyo valor de masa sea
cercano al valor minimo del rango de medicion en el que se desea calibrar al instrumento.

11.2-3.- Cerrar la cAmara de pesado. Cronometrar el tiempo que
transcurre entre la operacion de cierre de la cdmara de pesado y el momento en el que ya no hay
variaciones significativas en el valor de la lectura indicado por el instrumento.

11.2,4.- Retirar la carga de prueba, cerrar la camara de pesado y
esperar el tiempo registrado en el punto anterior antes de volver a colocar la carga de prueba,

11.2.5.- Repelir cinco veces como minimo las operaciones
descritas en los pasos 11.2.2, 11.23y 11.24,

11.2.6.- Calcular el promedio de los tiempos registrados y el
resultade abtenido se considerara como el tiempo de estabilizacion.

11.2.7.- Tomar la lectura para una carga de prueba cuyo valor de
masa sea cercano al valor minimo del rango en el que se desea calibrar al instrumento, tomando en
cuenta el tiempo de estabilizacion calculado.

11.2.8.- Tomar la lectura para una carga de prueba cuyo valor de
masa sea cercano a 1/3 del valor maximo del rango en ¢! que se desea calibrar al instrumento,
tornando en cuenta el liempo de estabitizacion calculado.

11.2.9.- Con lo anterior corroberar la funcionalidad del tiempo de
estabilizacion calculado; en caso de registrar alguna anomalia repetir la operacion descrita para el
calculo del tiempo de estabilizacion.

12.- Pruebas metrologicas:
12.1.- Precarga:
12.1.1.- Colocar en |la ¢émara de pesado del instrumento una carga
cuyo valor de masa sea proximo al valor maximo del infervalo en el que se desea calibrar al
instrumento.
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12.2.- Prueba de excentricidad:

12.2.1.- Designar cinco puntos sobre el plato receptor del
instrumento.  El nimero 1 se le asigna a la posicion central del plato, distribuyendo los demas
puntos en forma uniforme en la supericie del plato. Es necesario incluir en el informe (Forma A-2,
incluida en el anexo CBB-3) un esquema de la localizacion de los puntos. A continuacién se
muestra un ejernplo para un plato cuadrado y el orden acosturnbrado:

12.2.2.- Registrar la lectura sin carga, dejando transcurrir el tiempo
de estabilizacion a partir del cierre de la camara de pesado.

12.2.3.- Colocar en el punto 1 una carga de prueba cuyo valor de
masa sea cercano a 1/3 del valor maximo det intervalo en el que se desea calibrar al instrumento.
En el caso de que sea necesario utilizar mas de una pesa, éstas deben colocarse de forma tat que
el area de superficie que ocupen sobre el plalo sea el minimo posible teniendo cuidado de no
maltratar a las pesas utilizadas.

12.2.4.- Cerrar la cdmara de pesado y dejar transcurrir el tiempo de
estabilizacién calcutado antes de registrar Ia lectura en la forma A-2. El tiempo de estabilizacion es
medido cronomélricamente.

12.2.5.- Repetir los tres pasos anteriores en las pesiciones
restantes, previamente definidas.

12.2.6.- Siempre se debe iniciar en la posicién 1 y concluir en la
misma. Las operaciones descritas del punto 12.2.2 al punto 12.2.5 deben realizarse Ires veces.

12.2.7.- Entre cada lectura debe haber una lectura minima que
corresponde 3 |a lectura sin carga. Para tal efecto pueden considerarse las lecturas registradas at
efectuar el paso 12.2.2 en el momenlo correspondiente. Dichas lecturas se incluyen en el informe
en los espacios designados con la posicién 0 en la forma A-2.

12.2.8.- En la columna indicada como "Leclura corregida” localizada
en la forma A-2 se incluyen las lecluras corregidas que se calculan con la siguiente expresion:

Ea=L - ((La+ Lad2)

donde L, Lectura i-ésima corregida
L..: Lectura anterior a ia lectura i-ésima {corresponde a las lecturas efectuadas sin cargay
generalmente es igual a cero)
L., Lectura posterior a la lectura i-ésima (corresponde a las lecturas efectuadas sin carga y
generalmente es igual a cero).
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12.2.9.- Incluir en el informe la diferencia de lecluras, la cual
representa la variacion con respecto a la posicion 1;

Variacién de lecluras = - L,

donde L Lectura corregida de la posicion j-ésima
L,: Promedio de las lecturas corregidas de la posicion 1.

12.2.10.- En el informe incluir 12 diferencia maxima, que se calcula
de la manera siguiente:

Diferencia,,,~ Voo - Vinn

donde V... Valor maximo de variacion de lecturas.
Ve Valor minimo de variacién de lecturas.

12.2.11.- Se obtiene la diferencia maxima para cada ciclo y se
calcula un promedio.

12.3.- Prueba de linealidad:

12.3.1.- Dividir el intervalo en el que se desea calibrar af
instrumento en secciones correspondientes al 10% del valor de ia escala total de medician,
partiendo desde el valor minimo del intervalo mencionado.

12.3.2.- Se inicia la calibracion tomando ia lectura del instrumento
sin carga. Es necesario lomar la lectura sin carga del instrumento entre cada pesada tanto en
orden ascendenle como en orden descendente.

12.3.3.- La prueba consta de un minimo de 20 pesadas, con 10
cargas en orden creciente y 10 cargas en orden decreciente, equidistantes en todo el rango de
prueba.

12.3.4.- La operacion de pesado se efectia colocando la carga de
prueba en el centro del plato receptor del instrumento, cerrando inmediatamente la camara de
pesado y registrando la leclura después de que transcurra el tiempo de estabilizacion.

12.3.5.- El registro de las lecturas realizadas se efecttia en la forma
A-3 (incluida en el anexo CBB-3). En este formato deben incluirse también los valores de las
masas certificadas indicados para las pesas utilizadas en la calibracion.

12.3.6.- El procedimiento anterior se ejecuta tres veces.
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12,3.7.- Las lecluras corregidas se calculan con la siguiente
expresion:

Li=L - (Lo, + La)2)

donde L;: Lectura i-ésima corregida
L., Lectura anterior a |a leclura i-ésima (corresponde a las lecturas efectuadas sin carga ¥
generalmente es igual a cerg)
L..: Lectura posterior a la lectura i-ésima (corresponde a las lecluras efectuadas sin carga y
generalmente es igual a cero).

12.3.8.- En la forma A-4 {incluida en el anexo CBB3-3) se colocan
los dalos correspondientes y con ayuda del anexo CBB-2 se procede al calculo de las
incertidumbres para {os niveles de pesado correspondientes.

12.4.- Prueba de repetibilidad:

12.4.1.- Para efectuar esta prueba se realizan dos series de
pesadas; una de ellas se efectua utilizando una pesa o combinacién de pesas cuyo valor de masa
es aproximado al 50% de! valor maximo de! intervalo en el que se esta efectuando |a calibracion,
mientras que la olra serie de pesadas se realiza con una pesa o combinacion de pesas cuyo valor
de masa es aproximado al 100% del valor maximo del rango en el que se desea calibrar al
instrumento.

12.4.2.- Se inicia la calibracién tomando la lectura del instrumento
sin carga. Es necesario tomar la lectura sin carga de! instrumento entre cada pesada tantoen en la
primera como en la segunda serie de pesadas.

12.3.3.- La operacion de pesado se efectia colocando la carga de
prueba en el centro del plato receptor del instrumento, cerrando inmediatamente Ia carnara de
pesado y registrando la tectura después de que transcurra el tiempo de estabilizacion,

12.3.4.- El registro de las lecturas realizadas se efectua en la forma
A-6 (incluida en el anexo CBB-3).

12.3.5.- Las lecturas corregidas se calculan con la siguiente
expresion:

Lo=|-- - “Ln-l + L'-:)fz)

donde L Lectura i-ésima corregida
L..: Lectura anterior a la lectura i-ésima {corresponde a las lecturas efectuadas sin carga y
generalmente es igual a cero)
L..,: Lectura postersior a la lectura i-ésima (corresponde a las lecluras efectuadas sin carga y
generalmente es igual a cero).
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LABORATORIO DE TECNOLOGIA FARMACEUTICA
PROCEDIMIENTO PARA CALIBRACION DE BASCULAS Y BALANZAS

PNO: EN VIGOR: PAG7DE7
ELABORADO POR: REVISADO POR: APROBADO POR:
RIVELINO FLORES M.S. ALPIZAR JOAQUIN PEREZ RUELAS

12.3.6.- En el renglén indicado como L, se colocan los valores
medios de las columnas correspondientes; los renglones de L, ¥ de L, son los valores maximos
y minimos de las columnas correspondientes. De igual forma en el renglan de S, se indican los
valores de la desviacion estandar de las columnas correspondientes. Para calcular el valor de S5,
que corresponde al valor de la desviacién estandar del instrumento, se emplea la siguiente férmula:

S=J S{! + [dl(2-3lf2)]2

13.- Etiquetado del instrumento:

13.1.- Llenar con los datos correspondientes la forma A-7 (incluida en el
anexo CBB-3) y colocarla como etiqueta de garantia de calibracién, siempre y cuando el
instrumento calibrado haya cumplido con las especificaciones metrolégicas.

13.2.- En caso de haber encontrado alguna anomalia en cuanto al
funcionamiento del instrumento o si los resultados obtenidos al calibrarto no satisfacen las
especificaciones metrologicas correspondientes, debe llenarse correctamente la forma A-8 (incluida
en el anexo CBB-3) y colocarla como etiqueta de identificacién de instrumento no conforme;
ademas, dirigirse al responsable del laboratorio de Tecnologia Farmaceutica para que se adopten
las medidas correctivas necesarias.

14.- Frecuencia de calibracion:
14.1.- Las basculas y balanzas del laboratorio de Tecnologia Farmacéutica
para las cuales aplique el presente procedimiento, seran calibradas bimestralmente de acuerdo al
programa de calibracion vigente.

REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS:

Norma Oficial Mexicana

Instrumentos de medicidn- Instrumentos para pesar de
funcionamiento no automatico. Requisitos técnicos
metroldgicos.

NOM-010-SCFI-1994

Instrumentos de medicion- Instrumentos de pesar no
automaticos- Métodos de prueba.

NOM-CH-36/2-1993 SCF|

Sesiones Experimentales de Fisica

Departamento de Fisica y Quimica Tedrica
Facultad de Quimica, UNAM, 1997.
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LABORATORIO DE TECNOLOGIA FARMACEUTICA

PROCEDIMIENTO PARA CALIBRACION DE BASCULAS Y BALANZAS
ANEXO CBB-1: CLASIFICACION DE BALANZAS

PNQ: EN VIGOR: PAG1DE3
ELABORADO POR: REVISADO POR: APROBADO POR:
RIVELINO FLORES M.S.ALPIZAR JOAQUIN PEREZ RUELAS

ANEXO CBB-1: CLASIFICACION DE BALANZAS

La clasificacion de una balanza depende dei alcance maximo y de la division de
verificacidn de ta misma.

La divisién de verificacién es un valor expresado en unidades de masa y depende
de los dispositivos indicadores que contiene la balanza y de Ia division minima. El dispositive
indicador auxiliar corresponde a aquel que es utilizado para afinar una lectura. Por ejemplo,
algunas balanzas analiticas cuentan con un dispositivo auxiliar conocido como “vernier™

4,29
24| 428 |— 9
427 —

La lectura es: 244,285¢g
La divisidn minima (d): 0,001 g
La division de verificacion (e} 0,01 g

Si el instrumento no cuenla con algin indicador auxiliar entonces, siendo e la
division de verificacion y d la division minima, d = e. Si es una balanza graduada con dispositivo
auxiliar entonces a division de verificacion es determinada por Ia relacién:

d<e<10d

Para poder clasificar la balanza se combina la divisién de verificacién con el nimero
de divisiones de verificacion, este numero se obtiene dividiendo el alcance maximo de ia balanza
entre el valor de e. Asi, un instrumento cuyo alcance maximo es de 500 kg y division minima de
200g. sin indicador auxiliar tiene 2500 divisiones de verificacion. La recomendacion 76-1 de Ia
OIML nos define la siguiente clasificacion:

Clase de precision Divisién de Nomero de divisiones de Limite inferior
verificacion verificacion -
| 000ig=<e 50000 100e
H 0.001g < e < 0,059 100 a 100000 20e
i 01g=<e 5000 a 100000 50e
in 01gsex2g 100 a 10000 20e
ti 5g e 50 a 10000 20e
v Sg<e 100 a 1000 10e
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LABORATORIO DE TECNOLOGIA FARMACEUTICA

PROCEDIMIENTO PARA CALIBRACION DE BASCULAS Y BALANZAS
ANEXO CBB-1: CLASIFICACION DE BALANZAS

PNO: EN VIGOR; PAGZDE 3
ELABORADQ POR: REVISADO POR: APROBADO POR:
RIVELINO FLORES M.S. ALPIZAR JOAQUIN PEREZ RUELAS

En este caso la balanza con 2500 divisiones minimas y con una division de

verificacion de 200g seria clasificada como una balanza de clase lll.

Cuando una balanza es verificada se aceptan errores méximos; eslos erores
maximos dependen de la clase y del valor de e de la balanza. La recomendacion de la OIML
especifica los errores maximos tolerados de la siguiente forma:

0.5e

te

Clase |
Clase Il
Clase I
Clase IV

Clase |

Clase ll
Clase lli
Clase IV

Clase |
Clase Il
Clase llI
Clase IV

0 <m < 50000
0 < m< 5000
0<m=500
0 <m<50

50000 < m < 200000
5000 < m < 20000
500 < m < 2000

50 <m < 200

200000 < m
20000<m
2000<m
200 <m

En todas las pruebas metroldgicas deben respetarse estos efmores maximos

tolerados.
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LABORATORIO DE TECNOLOGIA FARMACEUTICA

PROCEDIMIENTO PARA CALIBRACION DE BASCULAS Y BALANZAS
ANEXO CBB-1: CLASIFICACION DE BALANZAS

PNO: EN VIGOR; PAG3DE3
ELABORADO POR: REVISADO POR: APROBADO POR:
RIVELINO FLORES M.5, ALPIZAR JOAQUIN PEREZ RUELAS

REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS:

Norma Oficial Mexicana

Instrumentos de medicion- instrumentos para pesar de
funcionamiento no automatico. Requisitos técnicos
metroldgicos.

NOM-010-SCFI-1994

Instrumentos de medicion- Instrumentos de pesar no
automaticos- Métodos de prueba.

NOM-CH-36/2-1993 SCF1

Sesiones Experimentales de Fisica
Departamento de Fisica y Quimica Tedrica
Facultad de Quimica, UNAM, 1997,




LABORATORIO DE TECNOLOGIA FARMACEUTICA

PROCEDIMIENTO PARA CALIBRACION DE BASCULAS Y BALANZAS
ANEXO CBB-2: CALCULO DE INCERTIDUMBRES

PNO: EN VIGOR: PAG1DE3
ELABORADO POR; REVISADCQ PCR: APROBADOQ POR:
RIVELINO FLORES M.S. ALPIZAR JOAQUIN PEREZ RUELAS

ANEXO CBB-2: CALCULO DE INCERTIDUMBRES

£n general, el resultado de una medicion coresponde solo a una aproximacion de!
valor de la cantidad especifica de lo que se esta midiendo{lo que se conoce como mensurando), y
por lo tanto el resultado se encuentra completo sdlo cuando dicho mensurando se indica
acompanado del valor correspendiente a la incerlidumbre asociada a la medicion efectuada.

La incertidumbre en la medicion es preducida por diversas causas:

Méelodos de medicidn empleados

Errores de la persona que efectia 1a medicion

Efecto de los factores ambientales

Resolucion de los instrumentos de medida empleados
Exactitud de los patrones de medicion

Falla de conocimiento acerca de la naturaleza del mensurando

Es conveniente seflalar que la incerlidumbre en la medicién se compone por la
combinacién de dos lipos de incertidumbre, las cuales se designan como incertidumbre tipo A e
incertidumbre tipo B.

La incertidumbre tipo A se relaciona con fuentes de error alealorios, y puede ser
calculada estadisticamente sobre series de mediciones, siendo caracterizada por las varianzas
estimadas para los conjuntos de datos oblenidos.,

Por otro lado la incertidurnbre tipo B no se delermina por mélodos estadisticos, sino
que esta asociada a los errores de tipo sistemalico; eslo es, se estiman a partir de los dalos del
fabricante del instrumento, especificaciones, certificados de calibracién, y en general, de datos
subjetivos.

La combinacidn de los valores oblenidos para las incertidumbres tipo A y tipo B nos
permile conocer el valor correspondiente al parametro conocido come incertidumbre combinada, 1a
cual es caracleristica para el instrumento que ha sido evaluado y para las condiciones bajo las
cuales se realizo dicha evaluacién.
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LABORATORIO DE TECNOLOGIA FARMACEUTICA

PROCEDIMIENTO PARA CALIBRACION DE BASCULAS Y BALANZAS
ANEXO CBB-2: CALCULO DE INCERTIDUMBRES

PNO: EN VIGOR: PAG2DE 3
ELABORADO POR: REVISADO POR: - APROBADO POR:
RIVELING FLORES M.S, ALPIZAR JOAQUIN PEREZ RUELAS

En ia calibracién y verificacion de las basculas y balanzas se pueden emplear los
datos obtenidos en la prueba metroldgica de linealidad para calcutar la incertidumbre asociada a tos
niveles de pesado del instrumento que ha sido calibrado o verificado; esta incertidumbre se
considera de tipo A. Asi mismo también es posible efectuar la determinacién de la incerlidumbre
lipo A asociada a ta prueba de repetibilidad del instrumento de medicidn haciendo uso de los datos
obtenidos en !a prueba metrologica correspondiente.

Evaluacion de la incertidumbre tipo A asociada a los niveles de pesado,

Para efectuar la evaluacion de la incertidumbre tipo A asociada a los niveles de
pesado es preciso contar con los datos contenidos en Ia forma A-4, oblenidos a partir de los
resultados de la prueba de linealidad. La forma A-4 conliene los siguientes datos:

* i: nimero ordinal de ¢cada pesada efectuada
L. - M, diferencia entre el valor obtenido para Ia lectura i-ésima corregida de cada pesada y el
valor de la masa certificada de la pesa o combinacion de pesas empleadas.
* AM; Es el incremento asociado a la secuencia de pesado y se calcula como:

AM=(172) * [(Lg - Mg) + (Lews - M)

Los valores de &M, se agrupan por valor de pesa o combinacidn de pesas y para
cada caso se obtienen los valores del promedio y la desviacién estandar. El valor obtenido para le
desviacion estandar para cada pesa o conjunto de pesas se utilizara como el mejor estimador de la
varianza y se considerara como incertidumbre de tipo A. Para efectuar lo anterior es posible utilizar
la forma A-5 como soporte fisico para el manejo de los datos necesarios. La incertidumbre
calculada se indica en la columna correspondiente de las formas A-3 y A-5.

Evaluacion de 1a incertidumbre tipo A asociada a la prueba de repetibilidad.
Tomando como referencia los datos contenidos en la forma A-G en el renglén
correspondiente al valor de S, donde S esta calculado con la férmula siguiente:

s=\| S3 + (a2 3P

Este valor S es el mejor estimador para la incerlidumbre de ia prueba’ de
repetibilidad {y1p). la cua! se calcula con la siguiente expresion;

.u,,=\} §7+ 82 + [dH2'37?

kP




LABORATORIO DE TECNOLOGIA FARMACEUTICA

PROCEDIMIENTO PARA CALIBRACION DE BASCULAS Y BALANZAS
ANEXO C8B-2: CALCULO DE INCERTIDUMBRES

PNO: EN VIGOR: PAG3IDE3
ELABORADOQ POR: REVISADO POR: APROBADO POR:
RIVELING FLORES M.5. ALPIZAR JOAQUIN PEREZ RUELAS

Evaluacion de la incertidumbre combinada del instrumento.
En este caso las contribuciones a la incertidumbre estadn dadas por los factores
mencionados a continuacion;
s uq Incertidumbre de 1a pesa patrén o combinacidon de pesas patron utilizadas
(este valor debe ser proporcionado por el laboratorio que calibrd las pesas utilizadas)
¢ i Incertidumbre de la prueba de repelibilidad (la cual fué caiculada previamente)
« . Incertidumbre del instrumento |a cual se considera como:

g . AR(2*(3N donde d: divisién minima

El calculo de la incertidumbre combinada se efectua empleando la siguiente
farmula:

w =\f_ USRSl JThe

Incertidumbre expandida.

Cuando por razones de seguridad o salud se necesile expresar la incertidumbre
con un alto nivel de confianza, se multipiica la incertidumbre combinada por un factor de cobertura
K. donde K puede tomar el valor de 2 o 3 {95.5% 099.7% de nive! de confianza), segin la aplicacion
y la confianza que se quiera tener de que el mensurando se encuentre dentro del intervalo
seleccionado.

REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS:

Norma Oficial Mexicana

Instrumentos de medicidn- Instrumentos para pesar de
funcionamiento no automatico. Requisitos técnicos
metrologicos.

NOM-0106-SCFI1-1994

Instrumentos de medicién- instrumentos de pesar no
autornaticos- Métodos de prueba,

NOM-CH-36/2-1993 SCFi

Sesiones Experimentales de Fisica
Departamento de Fisica y Quimica Tetrica
Facultad de Quimica, UNAM, 1997,

Guidelines for Evaluating and Expresing the Uncertainty of NIST
Measurement Resulls; NIST Technical Note 1297; 1994
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LABORATORIO DE TECNOLOGIA FARMACEUTICA

PROCEDIMIENTO PARA CALIBRACION DE BASCULAS Y BALANZAS
ANEXO CBB-3: FORMATOS DE TRABAJO (FORMA A-1)

PNO: EN VIGOR: PAG 1 DE 16
ELABORADO POR: REVISADO POR: APROBADO POR;
RIVELINO FLORES M.S. ALPIZAR JOAQUIN PEREZ RUELAS

FORMA A-1: IDENTIFICACION DE EQUIPO

NUMERO DE CONTROL: ' FECHA;
INSTRUMENTO:
MARCA: MODELO: SERIE:
NUMERO DE INVENTARIO:
ALCANCE: DIVISION MiNIMA:
PESADA MINIMA: NUMERO DE DIVISIONES MINIMAS:
NUMERQ DE ESCALONES DE VERIFICACION:
CLASE DE EXACTITUD: ERROR MAXIMO TOLERADO:
TIPO DE INDICACION: DISPQSITIVO DE AJUSTE: DISPOSITIVO DE TARA:
{ }NO AUTOMATICO ( ) NO AUTOMATICO { YBALANCEO DE TARA
( ) SEMIAUTOMATICO { ) SEMIAUTOMATICO { ) PESADOR DE TARA
{ JAUTOMATICO { ) AJUSTE DE CERO { ) DISPOSITIVO DE
INICIAL AJUSTE DE TARA
{ ) MANTENIMIENTO DEL
CERO
NUMERO DE ESCALAS: MAX,= e= n=
MAX,= = n;=
MAX;= e,= n3=
INCERTIDUMBRE;
OBSERVACIONES:

PATRON DE REFERENCIA;

EQUIPO PATRON UTILIZADO: : EXACTITUD:
INCERTIDUMSBRE:
REALIZO: SUPERVISO:

NOMBRE Y FIRMA NOMBRE Y FIRMA
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LABORATORIO DE TECNOLOGIA FARMACEUTICA

PROCEDIMIENTO PARA CALIBRACION DE BASCULAS Y BALANZAS
ANEXO CBB-3: FORMATOS DE TRABAJO (FORMA A-2)

PNO: EN VIGOR: PAG 2 DE 16
ELABORADO POR: REVISADO POR: APROBADO POR:
RIVELINO FLORES M.S, ALPIZAR JOAGQUIN PEREZ RUELAS

FCRMA A-2: PRUEBA DE EXCENTRICIDAD

NO. DE CONTROL:

ESQUEMA DE LOCALIZACION DE PUNTOS:

PRIMER CICLO:

FECHA:

POSICION

LECTURA (g)

LECTURA CORREGIDA DIFERENCIA
(g

O|l=|o|no|bo|w|sin|o]—]o

SEGUNDO CICLO:

POSICION

LEGTURA (g)

LECTURA CORREGIDA DIFERENCIA
_ (g}

Q=iolu|o|a|c|w oo =|e
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LABORATORIO DE TECNOLOGIA FARMACEUTICA

PROCEDIMIENTO PARA CALIBRACION DE BASCULAS Y BALANZAS

ANEXO CBB-3: FORMATOS DE TRABAJO (FORMA A-2)

PNO: EN VIGOR: PAG 3DE 16
ELABORADO POR: REVISADO POR: APROBADO POR:
RIVELINO FLORES M.S, ALPIZAR JOAQUIN PEREZ RUELAS
FORMA A-2: EXCENTRICIDAD
TERCER CICLO:
POSICION LECTURA {g) LECTURA CORREGIDA DIFERENCIA
{a)
0
1
0
2
0
3
0
4
(4]
5
0
1
0
OBSERVACIONES:
REALIZO: SUPERVISO:

NOMBRE Y FIRMA NOMBRE Y FIRMA
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LABORATORIO DE TECNOLOGIA FARMACEUTICA

PROCEDIMIENTO PARA CALIBRACION DE BASCULAS Y BALANZAS
ANEXO CBB-3: FORMATOS DE TRABAJO (FORMA A-3)

PNO: EN VIGOR: PAG 4 DE 16
ELABORADO POR: REVISADO POR: APROBADQ POR:
RIVELING FLORES M5, ALPIZAR JOAQUIN PEREZ RUELAS
FORMA A-3: PRUEBA DE LINEALIDAD
NO. DE CONTROL: FECHA:;

PRIMER CiCLO
* PRUEBA ASCENDENTE
i Masa Masa Lectura Lectura Le-Me | Incertidumbre
nominal | certificada [{1]] corregida (4]
(9) (Mcj {Lel

{g)

{g}

[

0

0

Cloal~N|alofaw]nal -
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LABORATORIO DE TECNOLOGIA FARMACEUTICA

PROCEDIMIENTO PARA CALIBRACION DE BASCULAS Y BALANZAS
ANEXO CBB-3: FORMATOS DE TRABAJO (FORMA A-3)

PNO: EN VIGOR: PAG 5 DE 16
ELABORADO PQOR: REVISADO POR: APROBADO POR;
RIVELINO FLORES M., ALPIZAR JOAQUIN PEREZ RUELAS
FORMA A-3: PRUEBA DE LINEALIDAD
NO. DE CONTROL: FECHA:
PRIMER CICLO
+ PRUEBA DESCENDENTE
i Masa Masa Lectura Lectura Le-Me | incertidumbre
nominal | certificada {a) corregida (a)
(@ Mel Ll

{a)

(g}

1]

0

0
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LABORATORIO DE TECNOLOGIA FARMACEUTICA

PROCEDIMIENTO PARA CALIBRACION DE BASCULAS Y BALANZAS
ANEXO CBB-3: FORMATOS DE TRABAJO (FORMA A-3}

PNO: EN VIGOR: PAG 6 DE 16
ELABORADO POR: REVISADO POR: APROBADO POR:
RIVELINO FLORES M.5. ALPIZAR JOAQUIN PEREZ RUELAS
FORMA A-3: PRUEBA DE LINEALIDAD
NO. DE CONTROL: FECHA.:
SEGUNDOQ CICLO

» PRUEBA ASCENDENTE

i Masa Masa Lectura Lectura Le -Mg | Incertidumbre

nominal | certificada {g) corregida {g}
(@ Mc) ilel
{g) ()

1 0

2

3 i

4

5 0

6

7 0

8

] 0

10

11 [

12

13 0

14

15 0

16

17 0

18

19 0

20

i3




LABORATORIO DE TECNOLOGIA FARMACEUTICA

PROCEDIMIENTO PARA CALIBRACION DE BASCULAS Y BALANZAS
ANEXO CBB-3: FORMATOS DE TRABAJO (FORMA A-3)

PNO: EN VIGOR: PAG 7 DE 186
ELABORADQ POR: REVISADO POR: APROBADO POR:
RIVELINO FLORES M.S. ALPIZAR JOAQUIN PEREZ RUELAS

FORMA A-3: PRUEBA DE LINEALIDAD

NQO. DE CONTROL: FECHA:
SEGUNDO CICLO
« PRUEBA DESCENDENTE
i Masa Masa Lectura Lectura Le-Me | Incertidumbre
nominal | certificada {3 cormregida tg)
(g} (Ml (Lcl

(g}

(g}

0

0

0

R




LABORATORIO DE TECNOLOGIA FARMACEUTICA

PROCEDIMIENTO PARA CALIBRACION DE BASCULAS Y BALANZAS
ANEXO CB8-3: FORMATOS DE TRABAJO (FORMA A-3)

PNQ: EN VIGOR: PAG 8 DE 16
ELABORADO POR: REVISADO POR; APROBADO POR:
RIVELING FLORES M.5, ALPIZAR JOAQUIN PEREZ RUELAS

FORMA A-3: PRUEBA DE LINEALIDAD

NO. DE CONTROL: FECHA:
TERCER CICLO
« PRUEBA ASCENDENTE
i Masa Masa Lectura Lectura Le -Me Incertidumbre
nominal | certificada [(+)] corregida {1}
{g) (Mci [Lcl

{a)

tg)

0

0

0

Wi~ wn| afw[r| -~
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LABORATORIO DE TECNOLOGIA FARMACEUTICA

PROCEDIMIENTO PARA CALIBRACION DE BASCULAS Y BALANZAS
ANEXO CBB-3: FORMATOS DE TRABAJO (FORMA A-3)

PNQ:

EN VIGOR:

PAG 9 DE 16

ELABORADO POR:

RIVELINO FLORES

REVISADO POR:

M.S. ALPIZAR

APROBADO POR:
JOAQUIN PEREZ RUELAS

FORMA A-3: PRUEBA DE LINEALIDAD

NO. DE CONTROL: FECHA:
TERCER CICLO
« PRUEBA DESCENDENTE
i Masa Masa Lectura Lectura Le-Me | Incertidumbre
nominal { certificada {1} corregida {g)
(9) M) [Lel
{g) (g)
21 0
22
23 0
24
25 4]
26
27 0
28
29 0
30
k1l 0
32
3 0
34
35 0
36
37 O
38
39 0
40
REALIZO: : SUPERVISO:
NOMBRE Y FIRMA NOMBRE Y FIRMA




LABORATORIO DE TECNOLOGIA FARMACEUTICA

PROCEDIMIENTO PARA CALIBRACION DE BASCULAS Y BALANZAS
ANEXO CBB-3: FORMATOS DE TRABAJO (FORMA A-4)

PNO: EN VIGOR: PAG 10 DE 16
ELABORADO POR: REVISADO PCR: APROBADO POR:
RIVELINQ FLORES M.S. ALPIZAR JOAQUIN PEREZ RUELAS

FORMA A-4: PRUEBA DE LINEALIDAD

‘NO. DE CONTROL: FECHA:
PRIMER CICLO
Prueba Ascendente Prueba Descendente
i Lci - Mcl IAMl i I-t:l - Mcl AMI
1 21
2 22
3 23
4 24
5 25
) 26
7 27
B 28
9 29
10 30
K EX
12 32
13 33
14 34
15 35
16 36
17 7
18 38
19 30
20 40
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LABORATORIO DE TECNOLOGIA FARMACEUTICA

PROCEDIMIENTO PARA CALIBRACION DE BASCULAS Y BALANZAS
ANEXO CBB-3: FORMATOS DE TRABAJO (FORMA A-4)

PNO:

EN VIGOR:

PAG 11 DE 16

ELABORADO POCR:
RIVELINO FLORES

REVISADO POR:

M.S. ALPIZAR

APROBADOQ POR:
JOAQUIN PEREZ RUELAS

FORMA A-4: PRUEBA DE LINEALIDAD

NO. DE CONTROL:

SEGUNDO CICLO

Prueba Ascendente

FECHA:

Prueba Descendente

Lr.l = Mel

AN,

Lcl - M:I IAMI

o~ Oy n] )| A -
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LABORATORIO DE TECNOLOGIA FARMACEUTICA

PROCEDIMIENTO PARA CALIBRACION DE BASCULAS Y BALANZAS
ANEXO CBB-3: FORMATOS DE TRABAJO (FORMA A-4)

PNO: EN VIGOR: PAG 12 DE 16
ELABORADO POR: REVISADO POR: APROBADO POR:
RIVELINO FLORES M.S. ALPIZAR JOAQUIN PEREZ RUELAS

FORMA A-4: PRUEBA DE LINEALIDAD

NO. DE CONTROL: FECHA:

TERCER CICLO
Prueba Ascendente Prueba Descendente

i Lu - M:i AMI i Lcl - Mcl AMI
1 21
2 22
3 23
4 24
E) 29
3 26
7 27
8 28
9 29
10 30
11 KR
12 32
13 33
14 34
15 35
16 35
17 a7
18 38
19 39
20 40

DBSERVACIONES:

REVISO: SUPERVISO:
NOMBRE Y FIRMA NOMBRE Y FIRMA
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LABORATORIO DE TECNOLOGIA FARMACEUTICA

PROCEDIMIENTO PARA CALIBRACION DE BASCULAS Y BALANZAS
ANEXO CBB-3: FORMATOS DE TRABAJO (FORMA A-5)

PNO: EN VIGOR: PAG 13 DE 16
ELABORADO POR: REVISADO POR: APROBADO POR:
RIVELINO FLORES M.S. ALPIZAR JOAQUIN PEREZ RUELAS

FORMA A-5: PRUEBA DE LINEALIDAD

NO. DE CONTROL: FECHA:

Valor nominal de AM, Varianza de | Incertidumbre
la pesa (g} tos datos tipo A

OBSERVACIONES:

REVISO: SUPERVISO:

NOMBRE ¥ FIRMA NOMBRE ¥ FIRMA




LABORATORIO DE TECNOLOGIA FARMACEUTICA

PROGEDIMIENTO PARA CALIBRACION DE BASCULAS Y BALANZAS

ANEXO CBB-3: FORMATOS DE TRABAJO (FORMA A-6)

PNO: EN VIGOR: PAG 14 DE 16
ELABORADO POR: REVISADO POR: APROBADO POR:
RIVELING FLORES M.S. ALPIZAR JOAQUIN PEREZ RUELAS
FORMA A-6: PRUEBA DE REPETIBILIDAD
NO. DE CONTROL: FECHA:
CARGA (50%) CARGA (100%)
i Carga Carga de Lectura Carga Carga de Lectura
minima (g) prueba corregida minima {g} prueba corregida
(g} (a) (@) (g}
1
2
3
4
5
3
7
8
g
10
11
12
13
14
15
16
17
18
19
20
21
Ly
Loz
[
S,
S
OBSERVACIONES:
REVISO: SUPERVISO:

NOMBRE Y FIRMA

" NOMBRE Y FIRMA
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LABORATORIO DE TECNOLOGIA FARMACEUTICA

PROCEDIMIENTO PARA CALIBRACION DE BASCULAS Y BALANZAS
ANEXO CBB-3: FORMATOS DE TRABAJO (FORMA A-7)

PNO: EN VIGOR;: PAG 15 DE 16
ELABORADO POR: REVISADO POR: APROBADOC POR:
RIVELINO FLORES M.S. ALPIZAR JOAQUIN PEREZ RUELAS

FORMA A-7: ETIQUETADO DEL INSTRUMENTO CALIBRADO

INSTRUMENTO CALIBRADO
DESCRIPCION: UBECACION: NUMERO DE NUMERO DE
INVENTARIO: CONTROL DE
CALIBRACION:

FECHA DE CALIBRACION:

FECHA DE LA PROXIMA CALIBRACION:

CALIBRO:

Nombre y firma

SUPERVISO:;

Nombre y firma
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LABORATORIO DE TECNOLOGIA FARMACEUTICA

PROCEDIMIENTO PARA CALIBRACION DE BASCULAS Y BALANZAS
ANEXO CBB-3: FORMATOS DE TRABAJO (FORMA A-8)

PNO: EN VIGOR: PAG 16 DE 16
ELABORADO POR: REVISADO POR: APROBADO PCR:
RIVELINO FLORES M.S. ALPiZAR JOAQUIN PEREZ RUELAS

FORMA A-8: ETIQUETADO DEL INSTRUMENTO NO CONFORME

INSTRUMENTO NO CONFORME
DESCRIPCION: UBICACION: NUMERO DE NUMERO DE
INVENTARIO: CONTROL DE
CALIBRACION:
MOTIVO DE LA NO CONFORMIDAD:
FECHA DE CALIBRACION: FECHA DE LA PROXIMA CALIBRACION:
CALIBRO:; SUPERVISO:
Nombre y firma Nombre y firma
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LABORATORIO DE TECNOLOGIA FARMACEUTICA

PROCEDIMIENTO PARA CALIBRACION DE BASCULAS Y BALANZAS

GLOSARIO

PNO: EN VIGOR: PAG 1DE 6

ELABORADO POR: REVISADO POR: APROBADO POR:

RIVELINO FLORES M.S. ALPIZAR JOAQUIN PEREZ RUELAS
GLOSARIO

Ajuste {de un instrumento de medicion): Operacién de llevar un instrumento de medicién a un
estado de funcionamiento adecuado para su uso. Este ajuste puede ser automadtico,
semiautomnatico o manual.

Neia: no confindir <calibrocion> con <ajuste>.

Alcance de medicion: Conjunto de valores de mensurandos para los cuales el error de un

instrumento esta supuestamente comprendido dentro de ciertos limites,

Alcance nominal: Intervalo de |a escala obtenida por una posicion dada de los controles de un
instrumento de medicion. El alcance nominal es normalmente expresado en términos de sus

limites inferior y superior, por ejemplo 100°C a 200°C.

Calibracion: Cenjunio de operaciones que establecen bajo condiciones especificas, la relacién
entre los valores indicados por un instrumente de medicion o los valores representados por una
medida materializada y los valores correspondientes de 2 magnitud, realizada por los patrones.
Es el proceso para eslablecer bajo condiciones especificas, el error de un instrumento de

medicién con respecte a un patron conocido.

Clase de exactitud: Clase de instrumentos que satisfacen ciertos requisitos metroldgicos
deslinados a maniener los errores dentro de limites especificos. Una clase de exactitud es
generatmente indicada por un nimero o simbolo adoptado por convencion, y denominado indice

de clase.

Correccidn: Valor agregado algebraicamente al resultado no corregido de una medicion para

compensar el error sislematico.
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LABORATORIO DE TECNOLOGIA FARMACEUTICA

PROCEDIMIENTO PARA CALIBRACION DE BASCULAS Y BALANZAS

GLOSARIO
PNO: EN VIGOR: PAGZ2DEG6
ELABORADO POR: REVISADO POR: APROBADO POR:
RIVELINO FLORES M.S. ALPIZAR JOAQUIN PEREZ RUELAS

» Deriva: Variacion lenta de una caracleristica metroldgica de un instrumento de medicidn.

+ Division de la escala: Parte de una escala comprendida entre dos marcas sucesivas.

+ Error (de medicidn): Resultado del mensurando menos el valor verdadero del mensurando.

Nota:

1 Puesto que el valor verdadero no puede ser determinado, en la
practica se utiliza el valor convencionalimente verdadero,

2 Una cantidad que nunca puede ser conocida segun la definicidn

de valor verdadero, puede ser estimada. Esta estimacion se

basa sobre |a experiencia y el anlisis estadistico de datos.

» Error ateatorio: Resultado de una medicion menos la media que resullaria de un nimero infinito

de mediciones del mismo mensurando realizadas bajo condiciones de repetibilidad.

Nota:

1 El error aleatorio es igual al error menos el error sistematico.

2 Sdlo es posible un estimado del error aleatorio debido a que solamente se

puede realizar un numero finito de mediciones.

« Error maximo tolerado( de un instrumentoe de medicién); Valores extremos de un error

permitido por las especificaciones, regulaciones, etc., para un instrumento de medicién dado.

* Error sistemdtico: Media que resultaria de un nimero infinito de mediciones del mismo

mensurando realizadas bajo condicicnes de repetibilidad menos un valor verdadero de!

mensurando.
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LABORATORIO DE TECNOLOGIA FARMACEUTICA

PROCEDIMIENTO PARA CALIBRACION DE BASCULAS Y BALANZAS

GLOSARIO
PNO: EN VIGOR: PAG3DEG®6
ELABORADO POR: REVISADO POR: APROBADO POR:
RIVELINO FLORES M.5. ALPIZAR JOAQUIN PEREZ RUELAS

Escala (de un instrumentc de medicién): Conjunto ordenado de marcas, con una
numeracion asociada, que forma parte de un dispositivo indicador de un instrumento de

medicion. Cada marca es llamada marca de la escala.

Estabilidad: Aptitud de un instrumento de medicion para mantener constantes en e tiempo (o

en funcion de alguna magnitud diferente del tiempo), sus caracteristicas metralbgicas.

Exactitud {de una medicién): Proximidad de concordancia entre el resultado de una medicion

y €l valor verdadero de una magnitud medida.

Exactitud (de un instrumento de medicién); Aptitud de un inslrumento de medicion para dar

respuestas préoximas al valor verdadero.
Incertidumbre de medicién: Pardmetro asociade al resultado de una medicion, que
caracteriza la dispersion de los valores que podrian ser razonablemente atribuidos al

mensurando.

Indicacién (de un instrumento de medicion): Valor de una magnitud proporcionada por un

instrumento de medicion.

Instrumento de medicidn: Disposilivo deslinado a ser utilizado para hacer mediciones solo o

en conjunto con otros complementarios.

Linealidad: Es la constancia del factor o coeficiente de un instrumento medidor en un intervalo

de prueba.

Magnitud {medible): Atributo de un fendmeno, cuerpo o substancia que puede ser distinguido

cualitalivamente, y determinado cuantitativamente.
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LABORATORIO DE TECNOLOGIA FARMACEUTICA

PROCEDIMIENTO PARA CALIBRACION DE BASCULAS Y BALANZAS

GLOSARIO
PNO: EN VIGOR: PAG4DES®G
ELABORADO POR: REVISADO POR: APROBADO POR:
RIVELING FLORES M.S. ALPIZAR JOAQUIN PEREZ RUELAS

Medida Materializada: Medida destinada a reproducir o suministrar, de una manera

permanente durante su uso, uno o varios valores de una magnitud dada.

Mensurando: Magnitud particular sujeta a medicién,

Método de medicidon: Secuencia logica de operaciones, descrita de manera genérica, utilizada

en la ejecucién de mediciones.
Patron (de medicién): Medida malerializada o instrumento de medicidn, destinado a definir,
realizar, conservar g reproducir una unidad o uno ¢ mas valores de una magnitud para utilizarse

como referencia.

Patran internacional {de medicién): Patrén reconocido por acuerdo internacional para servir

de base para asignar valores a otras patrones de la rmagnitud respectiva.

Patron nacional {de medicién}: Palron reconocido por una decisién nacional en un pais, que

sirve de base para asignar valores a otros patrones de ta magnitud concerniente.

Patrén de trabajo: Patron que es utilizado rutinariamente para calibrar o verificar medidas

materializadas, instrumentos de medicion o materiales de referencia.

Procedimiento de medicion: Conjunto de operaciones, descrito especificamente, para realizar

mediciones particulares de acuerdo a un método determinado.

Repetibilidad: Proximidad de concordancia entre los resultados de mediciones sucesivas del

mismo mensurando realizadas bajo [as mismas condiciones de medicion.
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LABORATORIO DE TECNOLOGIA FARMACEUTICA

PROCEDIMIENTO PARA CALIBRACION DE BASCULAS Y BALANZAS

GLOSARIO
PNQO: EN VIGOR: PAGSDES
ELABORADO POR: REVISADO POR: APROBADO POR:
RIVELINO FLORES M.S. ALPIZAR JOAQUIN PEREZ RUELAS

Repetibitidad {de un instrumento de medicion): Aptitud de un instrumento de medicion de
proporcionar indicaciones proximas entre si por aplicaciones repetidas del mismo mensurando

bajo las mismas condiciones de aplicacion.
Resultado (de una medicién): Valor atribuido al mensurando, obtenido por medicion.

Resultado corregido: Resultado de una medicion después de la correccidon por error

sistematico.

Resultado no corregido: Resuliado de una medicién antes de la correccidn por error

sisternatico.

Sensibilidad: Cambio en la respuesta de un instrumento de medicion dividido entre el cambio

correspondiente al estimulo que generod la respuesta.

Tiempo de respuesta; Intervalo de tiempo que comprende el instante en el cual una senal de
entrada es sometida a un cambio brusco especificado y el instante en el cual la sefal de salida

alcanza, dentro de ciertos limites especificados, un valor en régimen estable y sostenido.

Trazabilidad: Propiedad de un resullado de medicion consistente en poder relacionarlo con los
patrones apropiados, generalmente nacicnales o internacionales, por medio de una cadena
ininterrumpida de comparaciones, teniendo todas incertidumbres determinadas. A Ia cadena

ininterrumpida de comparaciones se le conoce como cadena de trazabilidad.

53




LABORATORIO DE TECNOLOGIA FARMACEUTICA

PROCEDIMIENTO PARA CALIBRACION DE BASCULAS Y BALANZAS

GLOSARIO
PNO: EN VIGOR: PAG6 DE 6
ELABORADO POR: REVISADO POR: APROBADO POR:
RIVELING FLORES M.S. ALPIZAR JOAQUIN PEREZ RUELAS

Unidad (de medicion); Magnitud particular definida y adoptada por convencion, con la cual se
comparan lasa otras magnitudes de la misma naturaleza, paré expresar cuantitativamente su

relacion con esta magnitud.

Valor (de una magnitud): Expresidn cuantitativa de una magnitud particular, expresada

generalmente en la forma de una unidad de medicion muiltiplicada por un numero.

Valor verdadero (de una magnitud): Vator consistente con la definicion de una determinada
magnitud en particular. Este seria un valor que se obtendria por una medicion perfecta. Los

valores verdaderos son por naturaleza indeterrinados.

Valor convencionalmente verdadero (de una magnitud): Valor atribuido a una magnitud
particular y aceptado, algunas veces por convencidn, como el valor que liene una incertidumbre

apropiada para un propésito determinado.




IV.4 RESULTADOS DE CALIBRACION

Como parte de las actividades desarrolladas al efecluar la parte experimental del
presente trabajo de tesis, se efectud la calibracion de seis balanzas del Laboratorio de

Tecnologia Farmacéutica.

La calibracidn de estas balanzas se realizd de acuerdo al Procedimiento
Normalizado de Operacion incluide en la seccidn anterior, y permitid la obtencion de
informacion acerca de ciertas caracteristicas metrologicas de importancia para su
operacion y funcionamiento.

Las tres caracteristicas metrolégicas evaluadas en cada una de las balanzas son
las siguientes:

* Excentricidad
+ Linealidad
+ Repetibilidad

Para la recopilacion de los resultados cbtenidos a partir de ta evaluacién de estas

caracteristicas metrologicas, existen los formatos documentales incluidos en el anexo

CBB-3 det Procedimiento Normalizado de Operacion incluido en la seccion anterior.

En virtud de que la documentacion generada durante la calibracion de cada
balanza es considerable, sélo se incluird en esta seccién un ejemplo de los resultados de

una de las balanzas calibradas.

A continuacion se presenta la informacion correspandiente a la calibracion de una de las

balanzas existenles en el Laboratorio de Tecnologia Farmacéutica.



FORMA A-1: IDENTIFICACION DE EQUIPO

NUMEROQ DE CONTROL: £C-003 FEGHA:11/06/97
INSTRUMENTO: Balanza analitica digital monoplato
MARCA: Sartorius MODELO: BP310P SERIE:
NUMERO DE INVENTARIO: ___1470329
ALCANCE:___310¢g DIVISION MiNIMA:___0.001g
PESADA MiNIMA; 0.001 ¢ NUMERO DE DIVISIONES MINIMAS:_ 310000
NUMERO DE ESCALONES DE VERIFICACION: 310000
CLASE DE EXACTITUD: Clase | ERROR MAXIMO TOLERADO: + 0.0005 g
TIPO DE INDICACION: DISPOSITIVO DE AJUSTE: DISPOSITIVO DE TARA:
( ) NO AUTOMATICO { ) NO AUTOMATICO { YBALANCEO DE TARA
(V) SEMIAUTOMATICO { ) SEMIAUTOMATICO { }PESADOR DE TARA
( ) AUTOMATICO { ) AJUSTE DE CERO () DISPOSITIVO DE
INICIAL AJUSTE DE TARA
(VY MANTENIMIENTO DEL
CERO
NUMERO DE ESCALAS: 1 MAX,= 3109 e=20.0005g n,= 310000
MAX,= e,= n;=
MAX,= €,= Ny=

INCERTIDUMBRE: 3.6x10*

OBSERVACIONES:

La incertidumbre se calculd con base en los resultados de fa prueba de repetibilidad.

PATRON DE REFERENCIA;
EQUIPO PATRON UTILIZADO: Marco de pesas Fisher EXACTITUD: NBS P
INCERTIDUMBRE: Ver certificado de calibracién del marco de pesas

REALIZO: SUPERVISO;
NOMBRE Y FIRMA NOMBRE Y FIRMA
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NO. DE CONTROL:

ESQUEMA DE LOCALIZACION DE PUNTOS:

PRIMER CICLO:

FORMA A-2: PRUEBA DE EXCENTRICIDAD

CC-003

FECHA: 11/06/97

POSICION LECTURA {g) LECTURA CORREGIDA DIFERENCIA
: (g)
0 0.060
1 100.000 100.000 0
¢ 0.600
2 100.000 99,9995 -0.,0605
0 0.001
3 100.002 100.001 0.001
0 0.001
4 100,002 100.6005 0.0005
0 0.002
5 100.000 99.998 -0.002
0 0.002
1 100.002 100.000 0
0 0.002
SEGUNDO CICLO:
POSICION LECTURA (g} LECTURA CORREGIDA DIFERENCIA
C]]
[ 0.000
1 100.000 100.000 0
0 0.000
2 100.000 100.000 0
0 0.060
3 100.002 100.002 0.002
0 0.000
4 100.000 100.000 0
0 0.000
5 99.998 99,998 -0.002
0 0.000
1 100.000 100.000 0
0 0.000
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FORMA A-2: EXCENTRICIDAD

TERCER CICLO:
POSICION LECTURA (g) LECTURA CORREGIDA DIFERENCIA
g}
0 0.000
1 100.000 99.9995 -0.00025
0 0.001
Z 100.000 99.9995 -0.00025
0 0.000
3 100.002 100.0015 0.00175
0 0.001
4 100.000 99999 -0.00075
0 0.001
s $9.995 59.9975 -0.00225
[ 0.000
1 100.000 100,000 0.00025
0 0.000
OBSERVACIONES:
REALIZO: SUPERVISO:

NOMBRE Y FIRMA

NOMBRE Y FIRMA
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FORMA A-3: PRUEBA DE LINEALIDAD

NO. DE CONTROL:___ CC-003 FECHA: 11/06/97
PRIMER CICLO
« PRUEBA ASCENDENTE
i Masa Masa Lectura Lectura Le-Me
nominal | cestificada {g) cormagida {9}
(9) Mcl [te)
(g {9}
1 0 0.000
2 10 10.00022 10.001 10.0005 0.00028
3 0 0.001
4 20 20.0002 20.000 19,9995 -0.0007
E) [}] 0.000
[3 30 30.00042 30.001 30.001 0.00058
7 0 0.000
[ 40 40.00027 40.000 40.000 -0.00027
] 0 0.000
10 50 50.0008 50.000 50.000 0.0008
11 [} 0.000
12 60 60.00102 60.000 60.600 -0.00102
13 [0 0.000
14 70 70.001 70.000 70.000 -0.001
15 0 0.000
16 80 80.00122 80.000 79.9995 0.00172
17 0 0.601
18 [0 90.00107 50.000 89.999 -0.00207
18 0 0.001
20 100 100.0001 100.000 99,9985 -0.0006
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FORMA A-3: PRUEBA DE LINEALIDAD

NO. DE CONTROL:_ CC-003 FECHA: 11/06/87
PRIMER CICLO
= PRUEBA DESCENDENTE
i Masa Masa Lectura Lectura Le - Mg
nominal | certificada [{1]] corregida {9)
(@) [Mc] [Lel
tg} {9
21 0 0.000
22 100 100.0001 100.000 100.000 -0.0001
23 0 0.000
24 90 90.00107 90.000 90.000 -0.00107
25 4] 0.000
26 80 80.00122 80.000 80.000 0.00122
27 0 0.000
28 70 70.001 70.000 70.000 -0.001
29 0 0.000
30 60 60.00102 50.000 60.000 -0.00102_ |
31 0 0.000
32 50 50.0008 50.000 50.000 -0.0008
33 0 0.000
34 40 40.00027 40.000 40.000 -0.00027
35 0 0.000
36 30 30.00042 30.000 30.600 -0.00042
37 [1] 0.000
a8 20 20.0002 20.000 20.000 0.0002
39 0 0.000
40 10 10.00022 10.000 10.000 -0.00022
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FORMA A-3: PRUEBA DE LINEALIDAD

NO. DE CONTROL: CcC-003 FECHA: 11/06/97
SEGUNDO CICLO
+« PRUEBA ASCENDENTE
i Masa Masa Lectura Lectura Le-Me
nominal certificada (g} corregida {g)
(g} Mc] iLel
{a) {a}

1 0 Q.000

2 10 10.00022 10.000 10.000 -0.00022
3 0 0.000

4 20 20.0002 20.000 20.000 -0.0002
5 0 0.000

] 30 30.00042 30.000 30.000 -0.00042
7 0 0.000

8 40 40.00027 40.000 40.000 £.00027
[ 0 0.000

10 50 50.0008 50.000 50.000 -0.0008
11 0 0.000

12 &0 60.00102 60.000 60000 -0.00102
13 4] 0.000

14 70 70.001 70.000 70.000 -0.001
15 0 0.000

16 80 80.00122 80.000 £80.000 -0.00122
17 0 0.000

18 90 90.00107 90.000 50.000 -0.00107
19 0 0.000

20 100 100.0001 100.000 100.000 -0.0001
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FORMA A-3: PRUEBA DE LINEALIDAD

NO. DE CONTROL:___CC-003 FECHA: 11106/87

SEGUNDO CICLO

« PRUEBA DESCENDENTE

i Masa Masa Lectura Lectura Le-Mc
nominal | certificada (a) corragida ({4)]
(g) ] Ll
(g} {9)

21 0 0.000
22 100 100.0001 100.000 100.000 -0.0001
23 0 0.000
24 a0 50.00107 80.000 90,000 -0.00107
25 0 0.000
26 a0 80.00122 80.000 80.000 -0.00122
27 1] 0.000
28 70 70.001 70.000 70.000 -0.001
29 0 0.000
0 60 60.00102 50.000 60.000 -0.00102
31 0 0.000
32 50 50.0008 £0.000 50.000 -0.0008
33 [ 0.000
34 40 40.00027 40.000 40.000 -0.00027
5 Q 0.000
36 ] 30.00042 30.000 30.000 -0.00042
kY 0 0.00¢
38 20 20.0002 20.000 20.000 -0.0002
38 0 0.000
40 10 10.00022 10.000 10.000 -0.00022




NO. DE CONTROL:

FORMA A-3: PRUEBA DE LINEALIDAD

CC-003

FECHA: 11/06/97

TERCER CICLO
« PRUEBA ASCENDENTE
i Masa Masa Lectura Loctura -Me
nominal | certificada {g) corregida {g)
(9 Mcl [Le)
(9) (g}

1 0 0.000

2 10 10.00022 10.000 10.000 -0.00022
3 0 0.000

4 20 20.0002 20.000 20.000 -0.0002
5 0 0.000

6 30 30.00042 30.000 30.000 -5.00042
7 0 0.000

8 20 40.00027 40.000 40.000 -0.00027
9 0 0.000

10 50 50.0008 49.959 49.553 -0.0018
11 0 0.000

12 60 60.00102 60.000 60.000 -0.00102
13 0 0.000

14 70 70.001 70.000 70.000 -0.001
15 o] 0.000

16 B0 80.00122 £80.000 80.000 -0.00122
17 ] 0.000

18 90 90.00107 90.000 90.000 -0.00107
19 0 .000

20 100 100.0001 100,000 100.000 -0.0001
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NO. DE CONTROL:

FORMA A.3: PRUEBA DE LINEALIDAD

CC-003

FECHA: 11/06/97

TERCER CICLO
« PRUEBA DESCENDENTE
i Masa Masa Lectura Lectura Le -Mc
nominal { certificada {g) corregida {a)
(g} M} [Lel
(g} ta)
21 0 0.000
22 100 100.0001 100.000 100.000 -0.0001
23 4] 0.000
24 90 50.00107 90.000 50.000 -0.00107
25 0 0.000
26 80 80.00122 80.000 80.000 -0.00122
Fil 0 0.000
28 70 70.001 70.000 70.000 0.0
29 0 3.000
30 60 60.00102 60.000 60.000 -0.00102
n 0 0.000
32 50 50.0008 50.000 50.000 -0.0008
33 0 0.000
34 40 40.00027 40.000 40.000 -0.00027
35 0 0.000
36 30 30.00042 30.000 30.000 -0.00042
37 [1] 0.000
38 20 20,0002 20.000 20.000 -0.0002
39 4] 0.000
40 10 10.00022 10.000 10.000 -0.00022
REALIZO: SUPERVISO:

NOMBRE Y FIRMA

NOMEBRE ¥ FIRMA
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oo

NO. DE CONTROL:

FORMA A-4: PRUEBA DE LINEALIDAD

€C-003

PRIMER CICLO

Prueba Ascendente

FECHA: 11/06/97

Prueba Descendente

i L,-M, AM, i Ly-M, AM,

1 21

2 0.00028 -0.00021 22 -0.0001 -0.000535
3 +0.0007 -0.00006 12): -0.00107 -0.001145
: 0.00058 0.000155 :: 0.00122 -0.0011
; -0.00027 -0.000535 g; -0.001 -0.00101
190 -0.0008 -0.00091 ig -0.00102 -0.00091
:; -0.00102 -0.00101 g; -0.0008 -0.000535
:3 -0.001 -0.00136 3: -0.00027 -0.000345
15 35

16 0.00172 -0.00189%5 36 -0.00042 -0.00031
:; -0.00207 -0.001335 .'::; -0.0002 -0.00021
;g -0.0006 -0.00035 gg -0.00022 -0.000%1

iR}




NO. DE CONTROL:

FORMA A-4: PRUEBA DE LINEALIDAD

CC-003

SEGUNDO CICLO

Prueba Ascendente

FECHA: 11/06/87

Prueba Descendente

i La-M, AM, i Ly-M, AM,

1 21

2 -0.00022 -0.00021 22 -0.0001 -0.000385
3 -0.0002 -0.00031 g: -0.00107 -0.001145
2 -0.00042 -0.000345 gg 0.00122 -0.0011

; -0.00027 -0.000535 g; -0.001 -0.00101
190 -0.0008 -0.00091 gg -0.00102 -0.00091
:’:’ -0.00102 -0.00101 ;; -0.0008 -0.000535
:: -0.601 -0.00111 g: -0.00027 0.000345
:2 -0.00122 -0.001145 :: -0.00042 -0.00031
1; -5.00107 -0.000585 g; -0.0002 -0.00021
;g -0.0001 -0.0001 ig -0.00022 -0.00091
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FORMA A-4: PRUEBA DE LINEALIDAD

NO. DE CONTROL.___CC-003 FECHA: 11/06/97

TERCER CICLO

Prueba Ascendente Prueba Descendente
i Lcl = M:I AM| i L:I - Mci AMi
1 21
2 -0.00022 -0.00021 22 -0.0001 -0.000585
i -0.0002 -0.00031 gi -0.00107 -0.001145
g -0.00042 -0.000345 gg £.00122 -0.0011
; -0.00027 -0.001035 g; -0.001 -0.00101
3) -0.0018 -0.00141 3 -0.00102 -0.00091
: ; -0.00102 -0.00101 g; -0.0008 -0.000535
:3 -0.001 -0.00111 ?i: -0.00027 -0,000345
:: -0.00122 .001145 g: -0.00042 -0.00031
:; -0.00107 -0.000585 ;; -0.0002 -0.00021
;g -0.0001 -0.0001 :g -0.00022 -0.00091
OBSERVACIONES!
REVISO: SUPERVISO:
NOMBRE Y FIRMA NOMBRE ¥ FIRMA
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FORMA A-5: PRUEBA DE LINEALIDAD

NO. DE CONTROL: CC-003 FECHA: 11/06/97
Valor nominal de AM, Varianzade | Incertidumbre
la pesa (g} los datos tipo A
10 000021 | -0.00001 | 0:00021 | 500091 | 0.60021 | 0.00001 0.000000147 0.000000147
20 -0.00006 | 000021 | 0.00031 | 000021 | -0.00037 | -0.00021 | 0.0000000084167 | 0.0000000083167
30 0.00015 | -0.00031 | -0.00034 | -0.00031 | 000034 | 0.00031 | 0.000000038534 0.000000038534
20 -0.06053 | -0.00034 | -0.00053 | -0.00034 | -0.001035 | -0.00034 | 0.000000071497 0.000000G7 1497
00091 | 000053 | .0.00091 | 5.00053 | -0.001a1 | -0.00053 | 0.00000012135 0.00000012135

) 000101 | 0.00081 ] 0.00101 | 000093 } 000101 | -0.00001 0000000003 0.6000C0003
70 000136 | -0.00105 | 0.0011 | 0.00101 | 0.006111 | 000101 | 0.000000018417 0.000000018417
80 2000183 | 0.00111 | 0.00114 } 0.00111 | D.00114_| 000111 | 0.000000099368 | 0.000000099385
ED 000133 | 000114 | 0.00058 | -0.00114 | 0.000585 | 0.001145 ] 0.00000010383 0.00000010383
100 -000035 | 000058 | 00001 | 0.00058 | 00001 | -0.00058 | 0.000000056374 0.000000055374

OBSERVACIONES:

REVISO: SUPERVISO:

NOMBRE Y FIRMA NOMBRE ¥ FIRMA
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FORMA A-6: PRUEBA DE REPETIBILIDAD

NO. DE CONTROL: cc-003 FECHA: 11/06/97
_ CARGA (50%) CARGA (100%)
i Carga Carga de Lectura Carga Carga de Lectura
minima (g} prueba correglda minima (g) pruaba corregida
(g (g (g} {a)
1 0.000 30,000 50.000 0.000 100.000 100.000
2 0.000 50.000 50.000 0.000 100.000 100.000
3 0.000 48,999 49.599 0.000 99.998 99,998
4 0.000 50.000 50.000 0.0C0 100.000 100.000
5 0.000 50.000 50.000 0.000 99.998 99.998
[ 0.000 50.000 50.000 0.000 100.000 100.000
7 0.000 50.000 50.000 0.000 100.000 100.000
8 0.000 50.000 50.000 0.000 100.000 100.000
g 0.000 50.000 50.000 0.000 100.000 100.000
10 0.000 50,000 50.000 0.000 100.000 100.000
11 0.000 50.000 50.000 0.000 100.000 100.000
12 0.000 50.000 50.000 0.000 100.000 100.000
12 0.000 50.000 50.000 0.000 99.998 99.998
14 0.000 50.000 50.000 0.000 100.000 100.000
15 0.000 50.000 50.000 0.000 100.000 100.900
16 0.000 30.000 50.000 9.000 100.000 100.000
17 0.000 50.000 50,000 0.000 100.000 100.000
18 0.000 50.000 50.000 0.000 100.000 100.000
19 0,000 50.000 50.000 0.000 100.000 100.000
20 0.000 50.000 50.000 0.000 100.000 100.000
21 0.000 0.000
Ly 4990055 49,99995 99.9997 95,9997
[ 50.000 50.000 100.000 100.000
[ 49,999 49.999 99.998 99.998
S, 0.00022361 0.00022361 0.000732695 | 0.000732695
S 0.00036515 0.00636515 0.000787512 | 0.000787512
OCBSERVACIONES:
REVISO: SUPERVISO:

NOMBRE Y FIRMA

NOMBRE Y FIRMA
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FORMA A-7: ETIQUETADO DEL INSTRUMENTO CALIBRADO

Nombre y firma

INSTRUMENTO CALIBRADO

DESCRIPCION: UBICACION: NUMERC DE NUMEROC DE
INVENTARIO: CONTROL DE

—Ralanra analitica CALIBRACION:

Sartorius BP310P Central de Pesadas 3 1470329 CC-003
FECHA DE CALIBRACION: FECHA DE LA PROXIMA CALIBRACION:
11/06/97 11/08/97
CALIBRO: SUPERVISO:

Nombre y firma
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IV.5 DOCUMENTACION

Los sistemas de aseguramiento de calidad, y por ende los sistemas de
aseguramiento metrolégico, estan respaldados por fa existencia de sistemas de
documentacién muy completos, los cuales estan diselados para poder servir de
evidencia de que un determinado proceso se esta llevando a cabo bajo las normas de

calidad especificadas.

. Un buen sistema documental estd basado en las normas y recomendaciones
oficiales procedentes, asi como en el criterio de las personas responsables del area de
documentacion; en este sentido es importante encontrar el justo equilibrio entre un
sistema documental que cumpla con las normas respectivas y uno que sea lo mas

sencillo, practico y econémico posible.

En la seccion siguiente se presenta un ejemplo de un sistema documental para el
registro de toda aquella informacién relevante que permita garantizar el adecuado
funcionamiento del sistema de aseguramiento metrolégico en el area de balanzas del

Laboratorio de Tecnologia Farmacéutica.

En algunos apartados del sistema documentat que se presenta a continuacion, se
incluyeron los formatos correspondientes con la dnica finalidad de ejemplificar el tipo de
documentos requeridos por el propio sistema. Sin embargo, en algunos apartados se

omitio la documentacion respectiva en virtud de considerar redundante su inclusién.
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LABORATORIO DE TECNOLOGIA
FARMACEUTICA

SISTEMA DE ASEGURAMIENTO DE CALIDAD
DEPARTAMENTO DE METROLOGIA:
AREA DE BALANZAS

REGISTRO DE CALIBRACIONES DE
BALANZAS
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LABORATORIO DE TECNOLOGIA FARMACEUTICA

REGISTRO DE CALIBRACIONES

PAG 1 DE 11
ELABORADO POR: REVISADO POR:. APROBADO POR:
RIVELINO FLORES M.5. ALPIZAR JOAQUIN PEREZ RUELAS
iNDICE
DOCUMENTOS PAGINA
CENSO DE BASCULAS Y BALANZAS 2
CERTIFICADOS DE LOS MARCOS DE PESAS 3
PARA CALIBRACION
PROGRAMA DE CALIBRACION 4
NOTIFICACION DE CUMPLIMIENTO DEL 5
PROGRAMA DE CALIBRACION
REPORTES DE CALIBRACION 6
PROCEDIMIENTOS NORMALIZADOS DE 7
OPERACION
LISTA MAESTRA DE LOS MARCOS DE PESAS 8
PARA CALIBRACION
NOTIFICACIONES DE NO CONFORMIDAD EN 9
EL INSTRUMENTO DE MEDICION
RESULTADOS Y CALCULGCS 10
CERTIFICADO DE TRAZABILIDAD 1
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LABORATORIO DE TECNOLOGIA FARMACEUTICA

REGISTRO DE CALIBRACIONES

PAG 2 DE 11
ELABORADO POR: REVISADO POR; APROBADO POR:
RIVELINO FLORES M.S. ALPIZAR JOAQUIN PEREZ RUELAS

SISTEMA DE ASEGURAMIENTO DE CALIDAD
DEPARTAMENTO DE METROLOGIA:
AREA DE BALANZAS

CENSO DE BASCULAS Y BALANZAS

ULTIMA FECHA DE REVISION:

REVISO: SUPERVISO:

NOMBRE Y FIRMA NOMBRE Y FIRMA
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LABORATORIO DE TECNOLOGIA FARMACEUTICA

CENSO DE BASCULAS Y BALANZAS

PAG 1 DE 1
ELABORADC POR: REVISADO POR: APROBADO POR;
RWELINO FLORES M.5. ALPIZAR JOAQUIN PEREZ RUELAS
NO. INSTRUMENTO MARCA MODELO | UBICACION | DIVISION | ALCANCE
INVENTARIO MINIMA | MAXIMO

1470329 BALANZA ANALITICA | SARTOIUS BP310P [eX] 0.001g 30g
BEB473 BALANZA ANALITICA | OERTLING | NA1LAIOA c3 0.0001 g 170 g
833536 BALANZA ANALITICA METTLER PK300 c-2 0.001g 3009

BALANZA ANALITICA | SARTORIUS L4205 c-2z 0.001¢g 400 g
1470328 BALANZA ANALITICA | SARTORIUS | BP310P [oX] 0.001g 310g
833541 BALANZA ANALITICA | SARTORIUS | 2700MP C-1 0.0001g 160g
[ BALANZA ANALITICA METTLER H35AR C-1 0.0001 g 160 g
JU— BALANZA ANALITICA | METTLER — 3R] 0.001 g 160 g
e BALANZA ANALITICA METTLER 85 c-2 2009
1150881 BALANZA GRANATARIA| OHAUS 3201 [oX] 019 2610 g
1082496 BALANZA GRANATARIA | OHAUS 3201 C-2 0.1g 26109
1150878 BALANZA GRANATARIA [ CHAUS 3201 c1 01p 26109
1150877 BALANZA GRANATARIA | OHAUS 3201 c-2 0.1g 2610 g
1150879 BALANZA GRANATARIA | OHAUS 3201 c-2 01g 26109
1150880 BALANZA GRANATARIA| OHAUS 3201 [?:] 0.1g 2610 g
1082495 BALANZA GRANATARIAT OHAUS 3201 [7X] 0ig 2610g
1150876 BALANZA GRANATARIA [ CHAUS 3201 c-3 01g 2610g
----- - BASCULA BERKEL Ptuto c2 05¢g 5000 g
833537 BASCULA METTLER PK36 C1 01g 30000 g

C-1: CENTRAL DE PESADAS 1
C-2: CENTRAL DE PESADAS 2
C-3: CENTRAL DE PESADAS 3
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LABORATORIO DE TECNOLOGIA FARMACEUTICA

REGISTRO DE CALIBRACIONES

PAG 3 DE 11
ELABORADO POR: REVISADC POR: APROBADO POR:
RIVELING FLORES M.S. ALPIZAR JOAQUIN PEREZ RUELAS

SISTEMA DE ASEGURAMIENTO DE CALIDAD
DEPARTAMENTO DE METROLOGIA:
AREA DE BALANZAS

CERTIFICADOS DE LOS MARCOS DE PESAS
PARA CALIBRACION

ULTIMA FECHA DE REVISION:

REVISO: SUPERVISO:

NOMBRE Y FIRMA NOMBRE Y FIRMA
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No........ MEOO5%6

RESULTADOS
kxkrkirktind g
VALOR NOMINAL {g) VALOR DE MASA DESVIACION {mg) INCERTIDUMBRE® (mg)
CONVENCIONAL (g)

0.01 0.01005 +0.05 +0.007
0.02 0.02004 +0.04 £0.007
0.02" 0.02003 +0.03 1 0.007
0.05 0.05603 +0.03 +0.007
01 0.10001 +0.01 + 0.013
0.z 0.20006 +0.06 £0.013
0.2 0.19999 -0.01 1 0.013
0.5 0.50004 +0.04 +0.013
1 1.00006 +0.06 + 0.027

2 2.00007 +0.07 +0.027
2z 200013 +0.13 +0.027
5 5.00026 +0.26 1 0.027
10 10.00022 +0.22 +0.038
20 20.00020 +0.20 10.041
20 20.00007 +0.07 £0.04%
50 50.0008 +0.8 10,075
100 100.0001 +0.1 +0.15

tWC:ERTJ'D(.I'M.BR‘E: Es fa Incertidumbre expandida ¥ 52 obtuvo muitipth Ia ke bre 3 por ¢f factor k=2,

OBSERVACIONES: LOS RESULTADOS SON VALIDOS PARA LA CONDICION Y ESTADO
DE LAS PESAS DURANTE LA CALIBRACION.

ESTE INFORME DE RESULTADOS COMPRENDE EXCLUSIVAMENTE EL INS TRUMENTO CALIBRADO, NO
DEBIENDO SER REPRODUGCIDO PARCIAL O TOTALMENTE SIN AUT! ORIZACION PREVIA DE ESTE LABORA TORIO,

RESPONSABLES TECNICOS REPRESENTANTE DEL LABORATORIOQ
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LABORATORIO DE TECNOLOGIA FARMACEUTICA
REGISTRO DE CALIBRACIONES

PAG 4 DE 11
EL ABORADO POR: REVISADO POR: APROBADO POR:
RIVELINO FLORES M.S. ALPIZAR JOAQUIN PEREZ RUELAS

SISTEMA DE ASEGURAMIENTO DE CALIDAD
DEPARTAMENTO DE METROLOGIA:
AREA DE BALANZAS

PROGRAMA DE CALIBRACION

ULTIMA FECHA DE REVISION:

REVISO: SUPERVISO:

NOMBRE ¥ FIRMA NOMBRE Y FIRMA
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LABORATORIO DE TECNOLOGIA FARMACEUTICA

PROGRAMA DE CALIBRACION
PAG 1 DE1
ELABORADO POR: REVISADO POR: APROBADO POR:
RIVELINO FLORES M.S, ALPIZAR JOAQUIN PEREZ RUELAS
No. de inventario Fecha de realizacién Observaciones
programada
EFMAMJJASOND
1470329 b3 x
868473 x x
833536 X X
1470328 x x|
1150881 b p3
1082496 x x;
1150878 x I3
1150877 x X
1150879 b x|
1150880 x x
1082495 x x|
1150876 x x|
833541 X »
OBSERVACIONES:
REVISO: SUPERVISO:
NOMBRE Y FIRMA NOMBRE Y FIRMA,
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LABORATORIO DE TECNOLOGIA FARMACEUTICA

-

REGISTRO DE CALIBRACIONES

PAG 5 DE 11

ELABORADO POR: REVISADO POR: APROBADO POR:
RIVELINO FLORES M.5. ALPIZAR JOAQUIN PEREZ RUELAS

SISTEMA DE ASEGURAMIENTO DE CALIDAD
DEPARTAMENTO DE METROLOGIA:
AREA DE BALANZAS

NOTIFICACION DE CUMPLIMIENTO DEL
PROGRAMA DE CALIBRACION

ULTIMA FECHA DE REVISION:

REVISO: SUPERVISO;
NOMERE Y FIRMA

NOMBRE Y FIRMA
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LABORATORIO DE TECNOLOGIA FARMACEUTICA

NOTIFICACION DE CUMPLIMIENTO DEL PROGRAMA DE

CALIBRACION
PAG 1 DE 1
ELABORADO POR: REVISADO POR: APROBADO POR:
RIVELINQ FLORES M.S. ALPIZAR JOAQUIN PEREZ RUELAS
NOTIFICACION NO.:

Fecha de realizacién programada
No. de E|FIM[A{M|[J|J[A[S|O|N|D{PROGRAMADO | REALIZADO [ %REALIZADQ
inventario
1470329 x x 2 Calibraciones
B68473 X x 2 Calibraciones
833536 X x 2 Calibraciones
1470328 X X 2 Calibraciones
1150881 X x 2 Calibraciones
1082496 X X 2 Calibraciones
1150878 X x 2 Calibraciones
1150877 X * 2 Calibraciones
1150879 X x 2 Calibraciones
1150880 X X 2 Calibraciones
1082495 X x 2 Calibraciones
1150876 X x 2 Calibraciones
833541 X x 2 Calibraciones
RECIBIO NOTIFICACION:

Nombre, Firma y Fecha
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LABORATORIO DE TECNOLOGIA FARMACEUTICA
REGISTRO DE CALIBRACIONES

PAG 6 DE 11
ELABORADO POR: REVISADO POR: APROBADO POR:
RIVELING FLORES M.S. ALPIZAR JOAQUIN PEREZ RUELAS

SISTEMA DE ASEGURAMIENTO DE CALIDAD
DEPARTAMENTO DE METROLOGIA:
AREA DE BALANZAS

REPORTES DE CALIBRACION

ULTIMA FECHA DE REVISION:

REVISO: SUPERVISO:
NOMBRE ¥ FIRMA NOMBRE Y FIRMA
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LABORATORIO DE TECNOLOGIA FARMACEUTICA

REPORTE DE CALIBRACION

PAG1DE1
ELABORADO REVISADO POR: APROBADO POR:
RIVELINO FLORES M.S. ALPIZAR JOAQUIN PEREZ RUELAS

NO. DE REPORTE DE CALIBRACION:
NO. DE REPORTE ANTERIOR:

NUMERO DE CONTROL: FECHA:

INSTRUMENTO:

MARCA; MODELQ: SERIE:
NUMEROD DE INVENTARIQ:

ALCANCE: DIVISION MINIMA:

PESADA MINIMA: NUMERO DE DIVISIONES MINIMAS:
NUMERC DE ESCALONES DE VERIFICACION:

CLASE DE EXACTITUD: ERROR MAXIMO TOLERADO:

INTERVALO DE MEDICION CALIBRADC:

" INCERTIDUMBRE TiPO "A” ASOCIADA A REPETIBILIDAD (pg):

OBSERVACIONES:

PATRON DE REFERENCIA:
EQUIPO PATRON UTILIZADO: EXACTITUD:
INCERTIDUMBRE DEL PATRON UTILIZADO:

REALIZO: SUPERVISO:

NOMBRE ¥ FIRMA NOMBRE Y FIRMA
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LABORATORIO DE TECNOLOGIA FARMACEUTICA

REGISTRO DE CALIBRACIONES

PAG 7 DE 11
ELABORADO REVISADQO POR: APROBADO POR:
RIVELINO FLORES M.S. ALPIZAR JOAQUIN PEREZ RUELAS

SISTEMA DE ASEGURAMIENTO DE CALIDAD
DEPARTAMENTO DE METROLOGIA:
AREA DE BALANZAS

PROCEDIMIENTOS NORMALIZADOS DE
OPERACION

ULTIMA FECHA DE REVISION:

REVISO: SUPERVISO:
NOMBRE Y FIRMA NOMBRE Y FIRMA
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LABORATORIO DE TECNOLOGIA FARMACEUTICA

REGISTRO DE CALIBRACIONES

PAG 8 DE 11
ELABORADO POR: REVISADO POR: APROBADO POR:
RIVELINO FLORES M.5. ALPIZAR JOAQUIN PEREZ RUELAS

SISTEMA DE ASEGURAMIENTO DE CALIDAD
DEPARTAMENTO DE METROLOGIA:
AREA DE BALANZAS

LISTA MAESTRA DE LOS MARCOS DE PESAS
PARA CALIBRACION

ULTIMA FECHA DE REVISION:

REVISO: SUPERVISO:
NOMBRE Y FIRMA NOMBRE Y FIRMA
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LABORATORIO DE TECNOLOGIA FARMACEUTICA

REGISTRO DE CALIBRACIONES

PAG 9 DE 11

ELABORADO POR: REVISADO POR: APROBADO POR:
RIVELINQ FLORES M.S. ALPIZAR JOAQUIN PEREZ RUELAS

SISTEMA DE ASEGURAMIENTO DE CALIDAD
DEPARTAMENTO DE METROLOGIA:
AREA DE BALANZAS

NOTIFICACIONES DE NO CONFORMIDAD EN
EL INSTRUMENTO DE MEDICION

ULTIMA FECHA DE REVISION:

REVISO: SUPERVISO:

NOMBRE Y FIRMA NOMBRE Y FIRMA
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LABORATORIO DE TECNOLOGIA FARMACEUTICA

NOTIFICACION DE NO CONFORMIDAD EN EL INSTRUMENTO DE

MEDICION

PAG 1 DE 1
ELABORADO POR: REVISADO POR: APROBADO POR:
RIVELINO FLORES M.5. ALPIZAR JoaauIN PEREZ RUELAS

NO. DE NOTIFICACION AL DEPARTAMENTO USUARIO:

NO. DE CERTIFICADO DE CALIBRACION:
NO. DE CERTIFICADO ANTERIOR:

NUMERO DE CONTROL: FECHA:
INSTRUMENTQ:

MARCA: MODELO: SERIE:
NUMERQ DE INVENTARIO:;

ALCANCE: DIVISION MINIMA;

PESADA MiNIMA: NUMERQ DE DIVISICNES MINIMAS:
NUMERO DE ESCALONES DE VERIFICACION:

CLASE DE EXACTITUD: ERROR MAXIMO TOLERADO:

INTERVALO DE MEDICION CALIBRADO:

INCERTIDUMBRE TIPO A ASOCIADA A REPETIBILIDAD (yig):

PATRON DE REFERENCIA:
EQUIPO PATRON UTILIZADO: EXACTITUD:;
INCERTIDUMBRE DEL PATRON UTILIZADO:

ERROR ENCONTRADO:

FACTORES DE CORRECION:

LIMITACIONES DE USO:

RECIBIO NOTIFICACION Y COPIA DE CERTIFICADO:

Nombre, Firma y Fecha
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LABORATORIO DE TECNOLOGIA FARMACEUTICA

REGISTRO DE CALIBRACIONES

PAG 10 DE 11
ELABORADO POR: REVISADO POR: APROBADO POR:
RIVELING FLORES M.S. ALPIZAR JOAQUIN PEREZ RUELAS

SISTEMA DE ASEGURAMIENTO DE CALIDAD
DEPARTAMENTO DE METROLOGIA:
AREA DE BALANZAS

RESULTADOS Y CALCULOS

ULTIMA FECHA DE REVISION:

REVISO: SUPERVISO:

NOMBRE Y FIRMA NOMBRE ¥ FIRMA
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LABORATORIO DE TECNOLOGIA FARMACEUTICA

REGISTRO DE CALIBRACIONES

PAG11DE 11
ELABORADO POR: REVISADO POR: APROBADO POR:
RIVELINDG FLORES M.S. ALPIZAR JOAQUIN PEREZ RUELAS

SISTEMA DE ASEGURAMIENTO DE CALIDAD
DEPARTAMENTO DE METROLOGIA:
AREA DE BALANZAS

CERTIFICADOS DE TRAZABILIDAD

ULTIMA FECHA DE REVISION:

REVISO: SUPERVISO:

NOMBRE Y FIRMA NOMBRE Y FIRMA
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V. ANALISIS DE RESULTADOS

La informacidon que se obluvo como resultado de este trabajo de tesis fue
analizada matematicamente y organizada de la manera siguiente:
+ Censo de los instrumentos de medicidén de masas con los que cuenta el {aboratorio de
Tecnologia Farmacéutica.

» Resultados obtenidos durante la calibracion de balanzas

Cabe senalar que debido a la naturaleza del trabajo efectuado, la mayor parte de
éste corresponde al disefic y redaccién de registros documentales, los cuales per se no
son susceptibles de ser analizados bajo la luz de la estadistica o alguna otra herramienta
matematica, sino que sélo pueden ser revisados y aprobados cuando dichos registros
cumplan con los objetivos para los cuales fueron disefiados o pueden ser optimados en
base a los resultados obtenidos al aplicartos. Una situacidn similar es la referente al
Procedimiento Normalizado de Operacidn. Sin embargo, es importante aclarar que e!
sequimiento del programa de calibracién establecido conducird a ta obtencion de
informacion relevante acerca del funciocnamiento de los instrumentos de medicion de
masas del laboratorio de Tecnologia Farmacéutica, y con la mencionada informacion
podran efecluarse diversos andlisis que conduzcan a la toma de decisiones encaminadas
al mejoramiento continuo del funcicnamiento de los procesos que se llevan a cabo en el

laboratorio de Tecnologia Farmacéutica.

En lo referente al censo de basculas y balanzas fue posible conocer la ubicacion,

el alcance y ef nimero total de balanzas, tanlo analiticas como granatarias, con las que
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cuenta el laboratorio de Tecnologla Farmacéutica, asi como también la informacion

correspondiente a las basculas existentes. La informacion es la siguiente:

NO, INSTRUMENTO MARCA MODELO | UBICACION | DIVISION AL(}ANCE
INVENTARIO MiNIMA MAXIMO

1470329 BALANZA ANALITICA | SARTCIUS | BP310P C3 0.001 g b g
868473 BALANZA ANALITICA | OERTUNG | NATAI0A c3 0.0001 g 170 g
833536 BALANZA ANALITICA | METTLER PK300 c-2 0.001 g 300 g
- BALANZA ANALITICA | SARTORIUS L4205 C2 0.001 g 400 g
1470328 BALANZA ANALITICA | SARTORIUS | BP310P C 0.001 g 3109
833541 BALANZA ANALITICA | SARTORIUS | 2700MP c-1 0.0001 g 160 g
p—— BALANZA ANALITICA | METTLER H35AR C1 0.0001 g 160 g
—— BALANZA ANLITICA | METTLER c1 0.001 g 160 g
p—— BALANZA ANALITICA | METTLER 85 C-2 — 200g
1150881 BALANZA GRANATARIA | OHAUS 3201 C-1 01g 2610 g
1082496 BALANZA GRANATARIA | OHAUS 3201 [&5] 0ig 2610 g
1150878 BALANZA GRANATARIA | OHAUS 3201 c-1 01g 2610 ¢
1150877 BALANZA GRANATARIA | OHAUS 3201 c2 01g 2610g
1150878 BALANZA GRANATARIA | GHAUS 3201 c2 0ig 2610 g
1150880 BALANZA GRANATARIA | OHAUS 3201 C3 0ig 26109
1082495 BALANZA GRANATARIA | OHAUS 3201 c3 0ig 26109
1150876 BALANZA GRANATARIA | OHAUS 3201 T3 0ig 2610 g
—— BASCULA BERKEL — C-2 05g 5000 g
33537 BASCULA METTLER PK36 c-1 0ig 30000 g

C-1: CENTRAL DE PESADAS 1
C-2: CENTRAL DE PESADAS 2
C-3: CENTRAL DE PESADAS 3

De acuerdo a la informacidn anterior el laboratorio contaba, durante el periddo en
que se realizd este censo, con tres cenirales de pesadas{C-1, C-2 y C-3), un total de 9
balanzas analiticas, 8 balanzas granaltarias y 2 basculas. También es posible establecer
que 4 de las balanzas analiticas y 1 de fas basculas carecen de nimero de inventario, por
lo que es necesario dotarlas con tal distintivo de control. Ademas, la distribucién de los

instrumentos de medicién de masa es la siguiente:

Central de Pesado 1: Cuenta con 7 instrumentos de medicion de masa {4 balanzas

analiticas, 2 balanzas granatarias y 1 bascula).
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Central de Pesado 2: Cuenta con 7 instrumentos de medicion de masa (3 balanzas

analiticas, 3 balanzas granatarias y 1 bascula).

Central de Pesado 3. Cuenta con 5 instrumentos de medicion de masa (2 balanzas

analiticas y 3 balanzas granatarias).

En la siguiente grafica se ilustran los porcentajes de cada tipo de instrumento de

medicién de masas con los que cuenta el laboratorio de Tecnologia Farmaceutica:

Canywde Bisculsas y Balamann dalLaborsterle dea Tocraslagis Farmachutica

Saskulet

Balanzas Annlincas
v

De los datos anteriores podemos indicar que el Laboratorio de Tecnologia
Farmacéutica cuenta con un nimero adecuado de instrumentos de medicidon de masas,
pero es necesario reubicar algunos ellos debido a que las centrales de pesadas
existentes son insuficientes para atbergar funcionalmente el total de las basculas y

balanzas con las que cuenla el laboratorio,

Con respecto a los resultados directos cbtenidos a partir de la calibracion de 6 de
las balanzas con las gue cuenta el laboratorio, el analisis de los resultados se lleva a cabo
de acuerdo a la metedologia descrita en el Procedimiento Normalizado de Operacion y en
los anexos correspondientes, por lo que considero redundante exponer nuevamente [a

descripcion de los calculos vy los criterios para analizar los resultados obtenidos. Por otro
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lado, en la seccidn de resultados se incluyercon los registros de calibracién de una de ias
balanzas y con base en ellos podemos indicar que ésta, en particular, cumple con las
especificaciones para su funcionamiento adecuado, ya que los valores de incertidumbre
asociados a dicha balanza (obtenidos a partir de las pruebas de linealidad y repetibilidad)
son menores que el error maximo tolerado para ta misma. Las balanzas restantes que
fueron calibradas se encuentran en una situacién similar.

La importancia de haber realizado las calibractones arriba mencionadas es doble,
ya que por una parte nos permitid poner en practica el Procedimiento Normalizado de
Operacion propuesto y los formalos disefiados para el registro de resultados y por otra
parte nos permitid obtener nuevos dalos de cafibracion para cada una de las balanzas
calibradas y con elles es posible iniciar un programa de calibracién en el que se
conlemple una pericdicidad de calibracion adecuada a las necesidades y exigencias del
trabaijo del Laboratorio de Teenclogia Farmacéulica. En este caso en particular propongo
que la periodicidad minima de calibracién para cada balanza no debe exceder un plazo
de seis meses entre cada calibracion. La periodicidad propuesta esta basada
principalmente en los recursos con los gque se cuentan para el seguimiento del
aseguramienlo metrolégico de las balanzas y en el denominado criterio ingenieril, ya que
los resultado de calibraciones previas aiin son insuficientes para fundamentar
estadisticamente la regularidad con !la cual deben ser efectuadas las calibracicnes

correspondientes,
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V1. CONCLUSIONES

Es satisfactorio para mi el sefalar que los objetivos especificos que se plantearon
como melas principales para mis actividades dentro del desarrollo del presente trabajo de

tesis fueron alcanzados. En particular puedo puntualizar fo siguiente:

« Es de suma importancia para el laboratoric de Tecnologia Farmacéutica
contar con un Sistema de Aseguramiento de Calidad que permita a los
responsables de dicho laboratorio el garantizar la calidad de los productos que
ali se manufacturan con fines de docencia, de investigacién y de apoyo a las
industrias que asi lo requieren, de tal manera que el mencionado laboratorio
esla obligado a mantener altos estandares de calidad para satisfacer las
necesidades y expectativas de sus clientes tanto internos como externos.

« Dentro del Sistema de Aseguramiento de Calidad de un laboratorio como el de
Tecnologia Farmacéutica es indispensable contar con un Sistema de
Aseguramiento Metrolégico que permita contar con el respaldo necesario para
garantizar que las caracteristicas de calidad de las mediciones criticas

efectuadas es la adecuada.

« En el laboratorio de Tecnologia Farmacéutica la principal magnitud critica a
controlar (que no es la unica) es la masa de los ingredientes que componen a
una formulacidon. Lo anterior es especialmente importante en el caso de
principios activos que deben ser dosificados con alta precision y exactitud en

virtud de su potente y/o delicada accién farmacoldgica. Cabe sefalar que en
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algunos casos el indice terapéutico es lan pequefio que una diferencia en
miligramos de masa de sustancia activa puede representar la frontera entre la

recuperacion de la salud y la muerte.

El proceso de calibracién de instrumentos de medicion es una herramienta
importante dentro del esquema de un Sistema de Aseguramiento Metrologico,
ya gue permite la obtencion de datos referentes a la calidad de las mediciones
efectuadas por el instrumento correspondiente, pudiendo con ello garantizar
que en todo momento dicha calidad es la especificada para cada magnitud en

particular.

El disefic de un programa de calibracién debe estar basadoe en registros de
calibracion del instrumento correspondiente (cuando tales registros existen),
en la informacion proporcionada por el fabricante, en el historial de
funcionamiento del instrumento, en el criterio del personal involucrado y en
las necesidades particulares de la empresa que hace usc de dichos

instrumentos de medicion.
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