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I.  INTRODUCCION.

La calibracion es un conjunto de operaciones que establecen, bajo condiciones especificas, la
relacidén entre los valores de una magnitud indicados por un instrumentc o sistema de
medicién, o los valores representados por una medida materializada y los valores
correspondientes de la magnitud, realizados por los patrones. Los requisitos de calibracién en
las diferentes magnitudes han sido establecidos en Normas Oficiales Mexicanas (NOM), tanto
de cardcter nacional como internacional, y deben cumplirse en beneficio tanto de ia propia
industria como de los clientes. Ascciado a la calibracidn de los instrumentos, se tiene la
necesidad de calcular y reportar la incertidumbre de las mediciones, sin embargo, la falta de
consenso en la forma de reportar la incertidumbre no fue reconocida oficialmente sing hasta
1978, cuando el Comité Internacional de Pesas y Medidas(CIMP)  sugirio al Oficina
Internacional de Pesas y Medidas (BIPM), que abordara el problema de la mncertidumbre en
las mediciones v que se emitiera algin tipo de recomendacidon. Dicha peticidn se realizd
debido a las constantes variaciones de los métedos empleados para reportar incertrdumbres por
diferentes centros metrolégicos. Ei BIPM realizd un estudio detatlado del problema y a través
del trabajo de un grupo de especialistas se desarrolld fa denominada recomendacion INC-1 en

1980(Expresidn de incertidumbres experimentales) XV,

El CIMP aprobo dicha recomendacién en 1981 y se realirmd en 1986, considerando que
dichas  recomendaciones tendrian amplia aplicacion para o industria y ¢l comercio
interoacional, tanto en i aspecto de fas transacciones. como en cf legal. ¢l CIMP delega la

funcién de enitir esti recomendacion a la Organizacion Internactonal de Normalizacidn(1SO).

auicn destgna pari sue desarrollo ol Grupo Asesor Téenico en Metroloain, reprosentado por su



grupo de trabajo 3 (ISO/TAG4H/WG3) YY) compuesto por expertos nombrados por el BIPM,
la Comisién Electrotécnica Internacional (IEC), la ISO y la Organizacidn Internacional de
Metrologia Legal (OIML). La recomendacidn emitida es la guia ISO/BIPM para la
expresion de incertidumbres y aunque no fue publicada como norma, su aplicacién es de
cardcter general y permite la comparacion de las mediciones sin importar el sitio donde se
emitieron, dado que establece variables y mecanismos a ser tomados en cuenta para su reporte
y evaluacién, y ofrece bases de comparabilidad internacional en la incertidumbre de las

mediciones. '

En México, la aplicacién de ia guia se ha implementado como uno de los requisitos para lograr
la acreditacién de los laboratorios de Metrologia, pero su difusidén y su integracidén a los
procedimientos de calibracion, en las diferentes magnitudes no ha sido del todo adoptada. Sin
embargo, los sistemas de calidad con base a un sistema de aseguramiento de calidad, exigen el
cdleulo de la ncertidumbre en las mediciones, de acuerdo a lo establecido ¢n el parrafo 4.11.1,
tanto de la norma ISO-9001 y de su equivalente NMX-CC-003:1995 "2 (Norma Mexicana).

El incremento de las actividades industriales entre las que destacan: la Farmacéutica, 1a de
investigacion y docencia, hace necesario garantizar ta confiabilidad de fas mediciones, ya que
adquicre vital importancia por tratarse de aspectos refacionados con la vida humana y por otro
lado garantiza la calidad de los productos haciéndolos mds confiables 'y competitivos en el
mercade nacional ¢ internacional. para ello, ¢l primer paso que se da, en este sentido ¢ a
calibracion de los instrumentos.,

Por Lo mmportancia que tiene esta drea en Jos dilerentes campos antes mencionados. se

desarrollé un programa de calibracion de instrumentos para pesar, en b Laboraiotio de



Tecnotogia Farmacéutica de la Facultad de Quimica de la UNAM, proponiendo Jos puntos
necesarios que deben ser incluidos en un procedimiento de calibracién en la magnitud de
masa, tomando como ejemplo las normas NMX-CH-9-1994-SCFI  y NOM-010-SCFI-19%4
(2.3)

integrando los conceptos y célculos involucrados para la determinacion de la

incertidurnbre de la medicién, a su vez se realizé la calibracidn de pesas patrén.

d



H. FUNDAMENTACION DEL TEMA.

A.  CONCEPTOS BASICOS DE METROLOGIA.

En esta seccion se describe, una breve historia de los orfgenes de la Metrologia, una definicién
de la misma, asi como su importancia en los Sistemas de Aseguramiento de fa Calidad y
Aseguramiento Metroldgico, finalmente se describen, los puntos necesarios a considerar en las

Buenas Practicas de Calibracién en un Laboratorio.

A.l. HISTORIA DE LA METROLOGIA.

Desde sus inicios, el hombre ha tenido la necesidad de medir pricticamente todo, desde el
tiempo transcurrido para el inicio de cada temporada. como el niimero necesario de individuos
para cazar un determinado nimero de animales que proporcionaran suficiente comida a una
familia o un clan.

En ia edad de piedra, cuando el hombre inventd la rueda, debid construir una carreta, liegando
a tomar fas siguientes decisiones: dos ruedas de igualcs‘ dimensiones. y una fuerza mayor gque
la de un hombre para tirar de clla le proporcionarfa una mayor utilidad.

En la mayorfa de Jas primeras civilizaciones las neccesidades ccondmicas para  hacer
mediciones cuantitativas. por ¢jemplo de dreas de ticrras, cantidades de comida, agua y
materiales, para cstablecer escalas de tiempo v calendarios confiables. condujeron cn un
principio a la introduccidn de sistemas de conteo y expresion de nilimeros y de diversas
mediciones y sistemas de medicion para una gran variedad de propésitos.

[n los primeros sistemas cgipeios de medicion, principalmente de longitud, drea v volumen.
v que usaban un sistema decimal de conteo. con distintos simbolos para los ndmeros [, 10

108y, 1060,



El sistema decimal fue también, aunque no sistemdticamente, usado para expresar multiplos de
tas unidades basicas.

Los sumarios y los babilonios usaron un sistema sexagésimal, que en realidad tenfa muchas
ventajas debido a la facilidad para dividir los nimeros 60 entre 2,3,4,5.6,10.12, etc. El alto
nivel en astronomia y el avanzado estado de medicién de tiempo en estas primeras culturas
mesopotamicas, y la influencia que estos primeros desarrollos tuvieron en desarrollos
posteriores de la ciencia han resultado caracteristicas importantes de este sistema sexagésimal
en las civilizaciones de occidente, ya gque adn dividimos | hora en 60 minutos y 1 minuto en
60 segundos estando en uso el Sistema Internacional de Unidades.

Una aportacién relevante fue gue los sumarios utilizaban el mismo simbole para 2 nimeros
diferentes pero con una posicién diferente para cada uno, introdujeron la notacidn posicional
que sirvid a la cultura hindd. de donde se originaron las figuras ardbigas orientales.

La mayorfa de la prictica inicial en Europa para determinar los estatutos cuantitativos en el
campo de pesas y medidas fue hercdado por los romanos, que persistieron hasta la época
feudal.

Al mniciarse el comercio en paises como Italia. Francia y Alemania, la falta de uniformidad en
las mediciones generd confusiones P por lo gue en un intento por homogeneizar las medidas.,
la reina Isabel 1introdujo al final del siglo 16, el peso de T libra (453 g), dividido en 16 onzas
y la yarda dividida en 3 pies (30.5 cm). cada pie tenfe 12 pulgadas, pero o pesar de estos
mentos segufan existiendo confusiones por la existencia de una inhinita varicdad de pesas y

medidas.,



A.1.1. ORIGENES DEL SISTEMA METRICO.

En 1742 un grupe de cientificos hicieron una cuidadosa comparacién entre las llamadas “Paris
measures” (medidas de Paris) 'y aquellas usadas en Inglaterra en ese tiempo, con el resultado
de que el “pled” (unidad de longitud) y la “livre” (unidad de peso) francés, se encontraron mads
grandes gue el “foot” (unidad de longitud) y la “pound” (unidad de peso) @9 inglesas por 6 a
8 por ciento. respectivamente. Los cientificos empezaron a buscar una unidad universal
apropiada en la cual un sistema de mediciones idénticas en todos los paises, podrian estar
basadas.

[.a Asamblea General adoptd en 1791 el principio de un sistema de pesas y medidas fundado
completamente en la unidad bdsica de longitud, el “metro”, definido como igual a un
diezmillonésimo de la longitud del cuadrante del meridiano de la tierra. Las unidades de drea y
de capacidad serian multiplos decimales y submultiplos del metro cuadrade y del metro ctibico
respectivamente v la unidad de masa serfa el peso de un decfimetro ctibico de agua a la
temperatura de 47 C. El sistema tendria que ser completamente decimal. usando prefijos tales
como milt (17 1 000). deci (1/10). heeto (100) y cilo (1 000) a ser agregados a los nombres de
tas umidades para indicar submdbtiplos y maltiplos. Debido a su fundacidn completamente en
¢l metro, este sistema toma el nombre de “Sistema Métrico™.

Desalortunadamente. los gobicrnos inglés y americano consideraron la propucsta francesa
mmprictica v decidicron derivar sus unidades bdsicas de longitud en segundos de péndulo, de
tal formi que los [ranceses tuvicron que perseguir su meta solos.

Poco despuds de esta decision Delambre v Méchanin nudieron ¢l arco del mendumo entre
Dunkerque v Barcelond nuentras Lavolster y otros hicieron mediciones cuidadosas del peso de

un volumen conocrdo de ngun. Con hase on estas mediciones un patrén final ¢ ~intetiza de



platino representando el metro y un kilogramo patrdn de platino fueron construidos y después
depositados en junic 22 de 1799 en los “Archivos de la Repablica” en Parfs. Estos dos
patrones en realidad serfan el punto inicial para el completo desarrolio del presente Sistema
Internacional de Unidades universalmente aceptado. Ya en 1793 Lavoisier dijo: “Nunca nada
mds grande y simple y mds coherente en todas sus partes se ha obtenido de las manos del
hombre”. El resultado final: el metro y el kilogramo, son dos patrones basicos para la longitud
y ¢l peso a los que fueron dados legalmente los valores de 1 metro y 1 kilogramo,

respectivamente.

A.1.2. ; QUE ES METROLOGIA?

El conocimiento del mundo fisico en el cual nos desenvolvemos, requiere de un nimero vy la
medida que lo establece. Es imposible concebir dicha medida sin la existencia de unidades,
patrones e instrumentos de medicidn. Esta es la razén de la existencia de una ciencia CUuyo
objeto de estudio son las mediciones, dicha ciencia recibe el nombre de Metrologfa.

La Metrologia como ciencia ha cvolucionado a la par de la historia de la humanidad, en
Epocas pasadas se diseflaron y se establecteron una gran cantidad de unidades de medida,
variables de una region a otra. El Sistema Métrico, fruto de la Revolucidn Francesa, [ue el
primer sistema racional de unidades y osuointernacionalizacion  [ue consagrada por la
Convencion del Metro (20 de Mayo de 1875). vatado que mstituyd la Conferencia General de
Pesas y Medidas (COGPM). autoridad mdxima en Metrologia. de cardcter crentifico, of Comité
Internacional de Pesas vy Medidas (CIMPY. organismo téenco de cardeter coordinador y

superviser vola Oheina Internactonal de Pesas y Modidas (BIMPY laboratorio crentilico,



depositario de los patrones internacionales y encargado de la realizacidon practica de los
patrones primarios de medicidn.

La [1*CGPM en su resolucion 12, adopté el nombre Sistema Internacional de Unidades y el
simbolo SI, para el entonces llamado “Sistema practico de unidades™, estableciendo ademds,
las unidades derivadas, las unidades suplementarias y reglas para la escritura de los simbolos y
pretijos de las unidades correspondientes. Esta CGPM se realizd en 1960.

México es miembro de la Convencion del Metro desde 1890 por lo cual se le asigné la copia
no. 21 del kilogramo y la no. 25 del metro en 1891 y 1892 respectivamente.

En virtud de tener muchas ventajas en todas las actividades econémicas y ademas para hacer
efectivo los acuerdos que como parte contratante tiene nuestro pais, la Ley Federal sobre
Metrologia y Normalizacidn, publicada el 1 de julio de 1992 en el Diario Oficial de la
Federacidn. establece que en los Estados Unidos Mexicanos el Sistema General de Unidades
de Medida es €l tnico legal y de uso obligatorio en territorio nacional.

Este sisterna esté integrado por las unidades S1 y otras unidades que acepte la CGPM.

B. IMPORTANCIA DE LA METROLOGIA.

La Metrologia estd enmarcada dentro de un método de medicion, ¢l cual deline lTos conceptos
fisicos, L instrumentacion. los procedimicntos y otras particularidades necesarias para realizar
una determinada medicion. este método a su ver lo constituyen las especilicaciones de los
instrumentos con los que se realizan, las maniputaciones gue son electuadas con ¢l
instrumento para poder realizarla, Ta secuencia con que es mmplementada y las condiciones
ambientales baje las cuales se clecttia, Sin o embargo, e importante seialar que para tener

mediciones conliables os necesanio comprender ¢l procese de medicion. el cual myveluera un




método de medicién determinado, soportado con procedimientos t€cnicos y personal
calificado y para ello se necesita implementar programas de calibracién para tener la evidencia
documentada, del compertamiento metroldgico de cada insttumento, en las diferentes
magnitudes: masa, temperatura, presion, humedad ete.

De igual forma la calibracion M

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 requerimienios de trazabilidad
(propiedad de un resultado de medicidn consistente en poder relacionarlo con patrones
nacionales o internacionales por medio de una cadena ininterrumpida de comparaciones,
tenzendo todas las incertidumbres determinadas) ‘7, que tan frecuentemente son solicitados
hoy en dia.

La Metrologia juega un papel esencial en la actividad humana de un pafs, la igualdad en las
transacciones de una nacién industrializada necesita de una infraestructura metrolégica sélida,
que establezea y mantenga los patrones de las magnitudes fisicas con un grado razenable de

cxactitud y de confiabilidad de las mediciones. y que éstas scan consistentes con mediciones

simitares nacional ¢ internacionalmente.

C. LA METROLOGIA EN EL SISTEMA DE ASEGURAMIENTO DE LA
CALIDAD.

En la actuaiidad, fa Metrologia es una ciencia fundamental para la actividad ccondmica de un

pais. v que dada la ereciente tendencia hacra la globalizacion de los mercados comerciales y

Nnuancicros, L igualdad en fas transacciones de una nacion, ~solo es confiable a partir de T

cnvistenenn de una mfraestractura metroldegica sdldar que establesea v mantenga los patrones



de las magnitudes fisicas con un grado razonable de exactitud y confiabilidad de las
mediciones. Es importante destacar, gque 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 cualquier empresa, que genere productos y/o servicios.
Dentro de este contexto, el Aseguramiento de Medicién constituye un factor de éxito para la
competitividad. Los desafios que enfrentamos en materia de Metrologia son muy importantes,
ya que al proteger al consumidor mediante un sistema mas exacto de mediciones adquiere vital
importancia en la Industria Farmacéutica por tratarse de aspectos relacionados con la vida
humana. Por otro lado, ¢l contar con un Sistema Metrologico garantiza la calidad de los
productos haciéndolos mas confiables y competitivos en el mercado Nacional e Internacional
que dia con dia es mds demandante. La serie de Normas ISO 9000, son muy explicitas
respecto a la necesidad de que todos los equipos de inspeccién, medicién y ensayo, utilizados
por una empresa para demostrar gue sus productos se ajustan a las especificaciones técnicas,
estén debidamente calibrados. Para que dicha calibracién tenga sentido, esta debe quedar
referida a los patrones nacionales.

Exigencias similares se plantcan a los laboratorios de calibracidon. Por ¢llo, si un pais no
cuenta con dichos patrones, la certificacion de sistemas de aseguramiento de calidad de
acuerdo a los modelos planteados en las Normas 1SO 9000. serd muy dificil. Para aclarar la
mterrelacion entre la Metrologia v los esquemas ISO 9000, basta indicar gue une de los puntos
[SO 9001 ey ¢l referente al control de equipos de inspeccion, medicion. cnsayos y en este
sentido s¢ establece la necesidad de que el proveedor debe contar con la capacidad de
demostar Ta confornidud de sus productos v para ello debe identificar, verihear, calibrar v

readizar el numteniniento de los cquipos domedicron vascan propros o aienos, adenyis ¢l



proveedor debe asegurarse que la incertidumbre introducida por los equipes € Instrumentos a
la medicién, sea conocida y consistente con la capacidad requerida para las mediciones que
deben efectuarse. Es cierto que la implantacién de sistemas de aseguramiento metrologico
como los que operan en los pajses desarrollados pueden involucrar costos altos inaceptables,
para las economias en desarrollo. Sin embargo, existen soluciones intermedias a las cuales
todo pais sertamente interesado en los mercados de exportacidn deberfa aspirar, como minimo
se requiere que el Sistema Nacional de Metrologia esté dotado con patrones nacionales que le
permitan satisfacer las 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. Por lo tanto, cabe sefialar que la Calidad, la Normalizacion
y la Metrologia no son conceptos de interés exclusivo para todas aguellas empresas
productoras de bienes y servicitos interesadas en los mercados intermacionales, sino que
también ataficn a otras dreas como cl sector educativo y el sector cientifico de un pafs. en este
sentido diversas anstituciones cducativas y de investigacion han orientado parte de sus
esfuerzos a la mmplementacton de sistemas de aseguramicnto de calidad. a la normalizacion de
sus procedimientos y al ascguramiento metroldgico para garantizar la conliabilidad de sus

medicionges.



b.

BUENAS PRACTICAS DE CALIBRACION.

En los Laboratorios de Calibracidn se debe trabajar en un ambiente controlado, para asegurar

hasta donde sea posible la validez de los resultados de las mediciones y asi también demostrar

la capacidad técnica del laboratorio y de su personal, es importante que se disponga de la

infraestructura necesaria, de acuerdo a la magnitud (masa, temperatura, presion, humedad),

con la que se trabaje, para ¢llo es recomendable que se consideren los siguientes puntos:

n

0.

Reglamento de la Ley Federal sobre Metrologia v Normalizacion.
CNM-MMM-PT-001. Términos Fundamentales y Generales de Metrologia.
SNC-D-4-1989. Recomendacién sobre elaboracién de un informe de Calibracién de
un Laboratorio de Metrologia.

Instalaciones @ {(Caracteristicas de construccion, espacio fisico, acceso fisico, niveles de
iluminacion).

Parimetros Ambientales : (Temperatura 20-23 ° C = 0.5 ° C. Humedad 40-60%, HR +
10%. Presion Pascal. mayor a 90000 Pa).

Scrvicios ¢ (Extraccidn, corriente ciéetrica 127 V. CA. y/o 220 V CAL are
comprimido. Gascs comprimidos: grado HPLC ¢ médico).

Seguridad : (Senalamicntos de scguridad, regaderas y lavaojos. botiquin de primeros
auxilios. equipo contra incendios, cquipo de proteccidn personal: guantes. lentes de
proteceion, tupaoidos, botas. bata. campanas de extraceidn.

Caracteristicas o considerar en la seleccion de un instrumento de medician: {(Uso
particular, alcance  de medicion,  exactitud/incertidumbre. resolucion.  ajusite.

caltbraciony.



9. Manejo de instrumentos de medicidn: (Transportacidn, uso de guantes, recomendacion
del fabricante, exposicién a condiciones ambientales. uso apropiado, ubicacion
apropiada, influencias externas, vibracion, atmosfera corrosiva, excesiva humedad).

10. Variables de influencia en la Calibracion: (Tiempo de respuesta, vibraciones,
condiciones ambientales, patrén apropiado, métodos apropiados, tecnologfa apropiada,
exactitud y reproducibilidad de las mediciones).

11. Documentacidn: (PNO’s de operacién. de calibracidn, de mantenimiento, de seguridad,
cartas de trazabilidad, certificados de calibracion, acreditamientos, normas nacionales,
normas internacionales).

12. Aseguramiento Metroldgico: (Registros, bitdcora, etiquetas, trazabilidad, célculo de
incertidumbres, intercomparaciones, confirmacion metrolégica rutinaria, cartas de

contrel. auditorias de inspeccion).

E. LEY FEDERAL SOBRE METROLOGIA Y NORMALIZACION.

En nuestro pais. ¢l gobicrno mexicano se ha preocupado por las nuevas reglas imperantes en
los mercados internacionales y ha adoptado una seric de medidas tendientes a la crcacion de
infracstructura &enica, teenofdgica v legal que sirva de apoyo a los empresarios nacionales en
sus actividades de exportacion.

Una de las acclones mds importantes al respecto, fue la emision, en julio de 1992 de la Ley
FFederal sobre Metrelogia y Normalizacion (LFMN) fa cual no ha permanecido mmutable, sino
que ha estado sujeta a procesos derevision v reformas, de manera tal que la version oheial
actual de la mencionada ley incluye reformas publicadis en el Diane Ohcial de Ta Federacion

el 20 de Mavo de 1997, La principal seforma incluida en Ly nueva version de Ta (LLEMN) es en




materia de acreditacion, ya que en ella indica una nueva definicién de ésta v se crea la figura
de las entidades de acreditacion, las cuates se encargan de reconocer la competencia téenica y
la confiabilidad de los organismos de certificacién.

El contenido de esta ley, estd dividido en dos partes: la primera se refiere al drea de metrologia
y la segunda estd orientada hacia las actividades de normalizacién, -certificacién,
acreditamiento v verificacidn.

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

. Establecer el Sistema General de Unidades de Medida.
. Precisar los conceptos fundamentales sobre Metrologia.
. Establecer los requisitos para la fabricacidn, impertacién, reparacién, venta,

verificacion y uso de los instrumentos para medir y los patrones de medida.
» Establecer la obligatoriedad de ia medicidn en transacciones comerciales v de indicar
¢l contenido neto en los productos envasados.

. Institur ¢l SNC

. Crear el CENAM, como organismo de alto nivel téenico en la materia.
. Regular, en fo general, las demds materias relativas a la metrologia.

Las disposiciones establecidas por la mencionada ley en ¢l drea de metrologia, s¢ encuentran
conterudas en el titulo segundo. el cual consta de los siguicentes capitulos:

a) Capftuio 1: Del Sistema General de Unidades de Medida.

b} Caprtuio 2: De los Instrumentos para Medir,

) Capitulo 3: De Ta Medicién Obligatoria de las Transacciones.




d) Capituio 4: Det SNC.

€) Capitule 5: Del CENAM

En el Capitulo 1, se indican las unidades de medicidén que integran al Sistema General de
Unidades de Medida, el cual inciluye las unidades basicas del Sistema Internacional de
Unidades: de longitud, el metro, de masa, el kilogramo. de tiempo, el segundo, de temperatura
termoedindmica, el kelvin, de intensidad de corriente eléctrica, el ampere, de intensidad
luminosa, la candela, y de cantidad de sustancia, ef mol, as{ como las suplementarias. También
cn este capitulo se establece que la Secretarfa de Comercio v Fomento Industrial (SECOF])
tendrd a su cargo la conservacion de los prototipos nacicnales de unidades de medida, metro y
kilogramo, asignados por la Oficina Internacional de Pesas y Medidas a los Estados Unidos

Mexicanos.

En ¢l Capftulo 2, se establecen las actividades en las cuales es necesario contar con
mnstrumentos de medicion. Las caracteristicas que deben poscer éstos para poder ser utthzados
y algunas obligaciones de los fabricantes y usuarios de dichos instrumentos.

El Capitule 3. prolundiza mds cn materia de obligaciones, sanctones y otras disposiciones
relacionadas con ¢ uwso adecuade de instrumentos de medicion en las  tansacciones

comerciales que ast fo requicran.

Bl Capltulo 40 wata acerca de las disposiciones generales, objetivos v dependencias
mvelucradas en la creactdn vy lancionamicnto de un SNCLESte tue institeido con fa finahdad

de procurar fa uniformudad v confabihidad de fas mediciones que se electian on nuestio pais.
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M. PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA.

En la actualidad, es importante sefialar que la Calidad, la Normalizacién y la Metrologia no
son conceptos de interés exclusivo, para aquellas empresas productoras de bienes y servicios
interesadas en [os mercados internacionales, sino también para dreas como la educativa en
particular, aquella que se relaciona con las carreras experimentales, como es el caso de la
carrera de Quimico Farmacéutice Bidlogo, en donde la formacién y desarrolio de las
actividades experimentales, en particular las mediciones deberdn enmarcarse en este contexto,
de tal forma que impacte a futuro en su prictica profesional.

Asi mismo el trabajo cientifico en los laboratorios universitarios, requiere la medicién de
magnitudes tales como: presion, temperatura, masa, dimensional, fuerza, humedad, tiempo, la
cual deberd efectuarse con instrumentos calibrados. El garantizar que un instrumento se
encuentre. en condiciones éptimas para llevar acabo la medicidn, radica en gue el laboratorio
disponga de acciones que aseguren los parametros metrolégicos, estas acciones son los
programas que respaldan la confiabilidad de las mediciones realizadas en el laboratorio, por io
quc es neeesario que en un laboratorio. donde se efectian actividades de  docencia.
investigacion y servicios a fa industria, disponga de programas de: calibracion. preventivo.
mantenimiento y corrcetivo para los instrunientos que requiere.

Actualmente ¢l Laboratorio de Tecnologia Farmacéutica de la Facultad de Quimca de la
UNAM, s¢ encuentra inmerso en un proceso de mejora continua por lo que se tiene la
necestdad de establecer la base de un programa de Calibracién de Tnstrumentos para pesar. que
dard pauta a implementar los programas preventivos, de mantenimicnto v correctivos, de los

ISITLHMe o pard pesdl.



Iv.

OBJETIVOS.

OBJETIVO GENERAL.

Establecer la base de un Programa de Calibracién de Instrumentos para Pesar en el

Laboratorio de Tecnologia Farmacéutica de la Facultad de Quimica de la UNAM.

OBJETIVOS ESPECIFICOS.

I.

(o)

0.

Establecer Ia base de un Programa de Calibracién de los Instrumentos, para Pesar, que
son empleados en el Laboraterio de Tecnologfa Farmacéutica, con base en los
resultados obtenidos a partir de calibraciones previas y en la informacién disponibie
acerca del uso y funcionamiento de tales instrumentos.

Desarrollar el Procedimiento Normalizado de Operacién (PNO), para llevar acabo la
Calibracién de los Instrumentos para Pesar (balanzas), y la Calibracién de marcos de
Pesas Patrdn gue son empleados en el Laboraterio de Tecnologia Farmacéutica.
Establecer [z base de un sistema de documentacidn necesario para el adecuado contraol
de la Calibracion de balanzas, de mancra que con esta documentacion sea posible
establecer un confiable registro metrolégice el cual nos lleve al aseguramicnto de ésta.
Efcctuar la Cabibracion de los Instrumentos para Pesar, Clase de exactitud I, para
inciar ¢l Programa de Calibracion correspondiente.

Calibrar ¢} marco de pesas Patrdn del Laboratorio de Tecnelogia Farmacéutica

[nformar los calculos de ncertidumbre en una hoja de cdleulo.



HIPOTESIS.

Realizando las bases para un Programa de Calibracion de balanzas con cdlculos de
incertidumbre, partiendo previamente de la Calibracidn de Marcos Patron, nos
permitird demostrar fisicamente la confiabilidad y trazabilidad de cada balanza

localizada en la Planta Piloto de la Facultad de Quimica de la UNAM.
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VI. MATERIAL Y EQUIPO.

VI.1. PROCEDIMIENTO NORMALIZADO DE OPERACION.

En el PNO se indican los materiales, instrumentos, condiciones, manipulaciones y registros
para efectuar una determinada actividad; en las siguientes paginas se muestra el formato v las
secciones que componen a un PNO para la Calibracién de Balanzas y Calibracidn de Pesas

Patrén.

El procedimiento consta de una seccidén de instrucciones generales, anexos y un glosario, los
cuales fueron paginados independientemente. En cada pdgina del procedimiento se ha incluido
el nombre del Laboratorio de Tecnologia Farmacéutica, el ndmero del procedimiento, la fecha
en que entrard en vigor, el nombre de la persona que lo elabord, el nombre de la persona que

lo revisd y el nombre de [a persona que lo autorizd.

VI.2. DOCUMENTACION.

Los sistemas de ascguramicnto de cahdad, y también los sistemas de ascguramiento
metroldgico, cstan respaldados por la existencia de sistemas de documentacton  muy
completos. los cuales estdn disciiados para poder scrvir de evidencia de que un determinado

proceso se esta llevande a cabo bajo [as normas de calidad especificadas.

Un buen sistema documental estd basado en las normas y recomendaciones  oficiales
procedentes. asi conmo en ¢l eriterio de fas persenas responsables del drea de documentacion:
e oste sentido es anportante encontrar ¢} equilibnio entre un sistema documental gue cumpla

COrt Las nornnas respecins v ane gue sea lo nas sencillog prictice vy cconamico posible.

I+



A continuacion, se presenta un ejemplo sencillo de un sistema documental para el registro de
la informacién que permita garantizar el adecvado funcionamientc del sistema de

aseguramiento metroldgico en el drea de balanzas.
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CODIGO INSTRUMENTO MIARCA MODELO URBICACION DIVISION ALCANCE
MINIMA MAXIMO
LTMAD3-001 B ANALITICA SARTORIUS BP310P C3 0001 @ 30 g
LTMA03-002 B_ANALITICA CERTLING NALLAIOA C-3 00001 g 170 ¢
LTMAO2-001 B ANALITICA METTLER PK300 Cc-2 0001 g 00 g
LTMAO2-002 B ANALITICA SARTORIUS L4203 c-2 0001 g 400 g
LTMACI-00 B ANALITICA SARTORIUS BP3TOP C-1 0001 g 310 ¢
LTMAOI-002 B ANALITICA SARTORIUS 2700MP C-1 00001 o 166 &
LTMADI-003 B ANALIT.CA METTLER H35AR C-1 00001 g 160 g
LTMAOI-004 B ANALIT.CA METTLER C-1 0001 g 100 ¢
LTVAQZ-003 B ANALITICA METTLER B3 c-2 i g
LTAMAQI-003 GRANATARIA OHAUS 3201 C-1 O1g 2010 e
LTMAQ2-O04 GRANATARIA OHAUS 33010 -2 Olg 26100
LTMADI-O06 | GRANATARIA OHAUS 3201 ¢ 071 26102
1. IMAD2-005 GRANATARIA OHALUS 3201 -2 Ol g 26108
LA IAG2-006 GRANATARIA OHAL S 3201 -2 Uly 2610
EIViADY 003 GRANATARTA OFLALUS 3201 3 Olg 2610
LIMADRO0 GRANATARIA OHALS 3201 -3 0le 2610 ¢
LIMAD-DS GRANATARIA OH AL 1201 -3 Olyg 26102
I INEAD2-007 BASCULA BARKEL .2 D& 5000 ¢
LiNLAOL 007 BASCULA METTLI R PR30 -1 (LR AR v

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

PESADAS 3
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Pig. 2

CERTIFICADO DEL MARCO DE PESAS PARA CALIBRACION

TABLA DE RESULTADOS FOLIO: CM-0409
IDENT. VALOR ERROR (g) VALOR | EM.T.(mg) U (mg)
NOMINALC(g) FINAL

160 0.000 100.000 +/-30 0.57807

50 0.000 50.000 +/-30 0.57767

20 0.000 20.000 +/-20 0.57756

20 0.000 20.000 +/-20 0.57756

10 0.000 10.000 +/-20 0.75410

5 0.000 5.000 +-10 0.68554

2 (0.001 2.001 +/-5 0.68551

2 0.000 2.000 +/-5 0.68551

1 0.000 1.000 +/-5 0.75403

0.5 0.000 0.500 +/-0.8 0.05793

0.2 0.000 0.200 +/-0.6 0.05786

0.2 0.000 0.200 +/-0.6 0.05786

0.1 0.000 0.100 +/-0.3 0.05781

0.05 0.000 0.05 +/-0.4 0.05778
0.02 (.000 (.02 +/-0.3 0.05776
0.02 (.000 0.02 +/-0.3 0.05776
0.01 0.000 0.01 +/-0.3 0.05776
(.005 0.000 0.003 +/-0.25 0.05776
0.002 0.000 0.002 +-0.2 0.05775
0.002 0.000 0.002 +-0.2 (LOS775
0.001 0.000 0.001 +/-0.2 0.05775

Not, Laineertdumbre reportada es expandida con un factor de cobertura K= 2
B astersco stenthicd que existen dos pesas paudn cen el mismo vaior nomipal y se marca solamente una para
diferencru b,

C Ay
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Pag. 3

PROGRAMACION DE INSTRUMENTOS

DESCRIPCION UBICACION FECHA PROX{MA CODIGO
CALIBRACION
BALANZA ANALITICA C3 14/Mayo/2001 LTV A03-001
BALANZA ANALITICA C-3 28/ Abrl2001 LTMADN3-002
BALANZA ANALITICA C-z [4/Mayo/2001 LTMAD2-001
BALANZA ANALITICA c-2 14/Mayo/2001 LTMAD2-002
BALANZ & ANALITICA C-1 14/A 2001 LTMAOL-001
BALANZA ANALITICA C-1 14/Mayo/2001 LTMAO1-002
BALANZA ANALITICA C-1 14/Mayo/2001 LTMAQI-003
BALANZA ANALITICA C-1 14/Mayo/2001 LTMAOI-004
BALANZA ANALITICA C-2 14/Mayo/2001 LTMAD2-003
BALANZA GRANATARIA C-1 14/Mayo/200} LTMAG-005
BALANZA GRANATARIA C-2 [4/Mayo/2001 LTMA02-004
BALANAA GRANATARIA C-| 14/Mayo/2001 LTMAOT-0006
BALANA GRANATARLA C.2 14/Muayo/2001 LM AO2-005
BALANZ A GRANATARIA -2 [4/May /2001 LTMAD2-006
BALANZA GRANATARIA -3 14/ Mayo/2001 LTMADI-003
BAL ANZ N GRANATARIA [ T4/Mayo/2001 LTMAD-004
BALANA GRANATARIA -3 H/Muayof2001 A A0R-00%
BASCULA -2 [-/Mayo/2001 LTMAO2-007
BASCUTA C-t F4/Mayo/ 2001 LN AOTO07

20




METROLOGIA 01/03/01
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R e e s

INFORME DE CALIBRACION
DE INSTRUMENTOS PARA PESAR

AREA / UBICACION: F.Q. AREADEPESADAS 3

RESPONSABLE: LQ. Joaquin Pérez Ruelas

INSTRUMENTO: Balanza Analitica

MARCA: Sartoring

MODELO: BP3IOP

SERIE: 50311442

CODIGO: LTMA01-001

ALCANCE MAXIMO: g

DIVISION MINIMA 0.001 g

CLASE DE EXACTITUD: ESPECIAL

RESULTADOS DE CALIBRACION: S¢ indican en la pagina 2

INCERTIDUMBRE: £ 0.0062271 g

CONDICIONES AMBIENTALES: Temp. 25 °C, HR. 40%

FECHA DE CALIBRACION: 14-Mar-01

PROCEDIMIENTO UTILIZADO: NORMA OFICIAL MEXICANA NOM-010-8CFL-1994

PROXIMA CALIBRACION: May-01

REALIZO CALIBRACION: APROBADO POR:
David Vilchis Ruiz Francisca Robles Lopez




METROLOGIA
INFORME DE CALIBRACION DE INSTRUMENTOS PARA PESAR

i e

e e

RESULTADOS DE _CALIBRACION

TIEMPO DE ESTABILIZACION DEL INSTRUMENTO): 21.2 [seg]
PRUEBA DE EXACTITUD
NCMINAL | DIF. ASCENDENTE | DIF. DESCENDENTE DESVIACION ¥INCERTIDUMBRE [+]
ig] 4 [a] [] =
01 T 0.000000 0 000600 0000000 0.001018
0.3 £.001000 D.001000 0061600 0.001018
10 0.001600 4.000000 -0.000500 0001816
20 0.006000 2000000 0 000020 0 001536
40 0.000900 0.000000 0,000000 0,002522
50 0001000 0.001600 0,00100¢ 0.601536
100 0.000000 0,000000 0.000000] 0.001536
120 0.000000 £.000000 0.000000) 0.002558
150 0000000 0008000 0.000000 0002558
200 0.605000 0,005000 0 005000 0.006227
PRUEBA DE EXCENTRICTDAD PRUEBA DE REPETIBILIDAD
POSICION | DIF DELECTURAS NOMINAL DIF, MAXIMA DESV. ESTANDAR
DE CARGA [} . [} [e] [}
1 0.000060 100 0001 0000643
2 0.002000 200 0005 0001650
3 0,002000
4 0.002000 o INTERVALO - - BRROR MAKIMO TOLERADG
5 0.000000 0.02 60.0 & 0001 g
DIF. MAXIMA | D002000 50.021200 + 0002 g
120023100 = Q005 g
HINCERTIYUMBRE TOTAL ' DICTAMEN
+ 0006271 [g) CALIBRADO

PATRON UTILIZADO:  Marco de Masas Madclo Cilindricas y Fraveionarias Aleance 0,001-211,11 g Marea OEAUS

GBIERVACIONES: *ineertdombre e ndien Iz expandids, con ur factor de X 2,seginla guix de BIMPASO
Elnstrumento opert de conformidad con ¢ EMT expresado on tado ¢l mtervalo de medicidn




ViI. METODOLOGIA.

Revisitn Biogrsicade |
Normas, atculos aplicables

Invesfigacitn demateial | Flaboraciindeun Sistemade | | vestgacion demtedidl |
| uffizado en la Calloracion Documentacion basado en ¢l 1 ufiizado en la Calibracion i
| de Balanzas Registro de Instrumentos para | Qe Pesas Patrdn |

MIKCHA96SCR) || Pesar (NOKOTTIL 15 WNC) |+ NOMCHAD ISR
| Elaboracién de PNO 1 Elaboragién de PNO
© parala Caliracion | parala Calbracion
| d Balanzas e Pesas Patn
[ (NOM-010-SCF1-1994) 3 (Método de doble Susttucion)

" Calbracion de Balanzas del | | Callbracitn de Pesas Partn
- Leboratoriode Tecnologf. | del Laboraoio e Tecnologla

| Farmacéufica de fa Facultad

de Quimica de la UNAM

|
|

y o
Elaboracidn o una hoja de caiculo
| paraglandlsis de resuftados

. (GuiaBIMPISO expresion el
~ incertidumbre ¢n las mediciones) |

Farmaceutica de la Facultad
de Quimica de fa UNAM

|
|
I
}

| . ]
Elaboracion de una hoja de caloulo;

para el analisis de resultades |
| (Guia BIMP/ISO expresion defa |

!
]
!

- incertidumbre en fes mediciones)



VHI. RESULTADOS.

LABORATORIO DE TECNOLOGIA FARMACEUTICA

PROCEDIMIENTO PARA CALIBRACION DE INSTRUMENTOS PARA PESAR

EN VIGOR: 14/FEB/0] VIGENCIA: 14/FEB/02 PAG 1 DE 9
ELABORADO POR: REVISADO POR: APROBADO POR:
David Vilchis Ruiz Francisca Robles Lépez Socorro Alpizar Ramos

PROCEDIMIENTO PARA CALIBRACION DE INSTRUMENTOS PARA PESAR.

OBJETIVO:

Establecer un procedimiento de verificacion de Bdsculas y Balanzas con el propésito de Hevar
una vigilancia en el funcionamiento del instrumento durante el servicio evaluando el
cumplimiento de las caracteristicas metrologicas establecidas en normatividad, (NOM-010-
SCFI-1994).

CAMPO DE APLICACION.

Bisculas y Balanzas de funcionamiento no automatico.

ALCANCE:

Control de calidad. produccion, calibracion, validacion.

EQUIPO:

Pesas patrones certilicadas, con un error madximo de /3 del crror mdximo tolerado del
mstrumento a calibrar.

Guantes de algodon.
Brocha de pelo de camello,

CONDICIONES AMBIENTALLS.

Temperatura de trabajo 200C = 5°C
Humedid refativa 500 = 3%
Ticmpo de calentamiento 3 minutos
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EN VIGOR: 14/FEB/O1 VIGENCIA: 14/FEB/02 PAG2DE9

ELABORADO POR: REVISADO POR: APROBADO POR:
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PROCEDIMIENTO.

l. Considerar las recomendaciones del fabricante.

2. El equipo debe estar colocado en un lugar libre de vibraciones, de luz solar directa, de
corrientes de aire asf como de magnitudes de influencia.

3. Se debe conectar el msirumento a la fuente de energia, e! tiempo que el fabricante
considere para calentamiento, en su defecto es recomendable 30 minutos.

4. Identifique la balanza anotando en la forma A-1 incluida en el anexo CBB-3.

5. Observar el aspecto general del instrumento, éste puede ser nuevo o presentar cambios
cOmo piezas sucltas y ajenas.

6. Clasificar a la balanza en cuanto a su clase de exactitud relacionado con ¢l valor de la
divisién minima y con el nimero de divisiones minimas, consulte el ancxo CBB-1

7. Determinar el error méximo tolerado usando el anexo CBB-1

8. Preparacidn.

8.1 Usar pesas patrenes certificados con un error méaximo de 1/3 del error maximo

tolerado del instrumento a calibrar.

8.2 Limpiar cuidadosamente los patrones de referencia.
8.3 Colocar los patrones de referencia cerca de la balanza a calibrar, con la

finalidad dc que patrones y balanzas tengan la misma temperatura,

8.4 Verificar que {a balanza se encuentre en una superficie sin vibraciones,
8.5 Limpicza de la balanza:
8.5.1  Limpiar las partes externas de la balanza.
8.5.2  Retirar ¢l plattlo y la basc cuidadosamente y fimpiarlos.
8.5.3  Limpiar la cdmara de pesado, una ver terminada la limpicza. proceda a

instalar las partes de la balanza colocindolas correctamente.

8.6 Instalacion de la balanza.
8.6.1. Ubicar la balunza, cerrar Ja camara de pesado
8.6.2, Venficar el nivel de la balanza. auxilidndose del mivel de la burbuja.
8.6.3. Encender la balanya.
8.0.4. Dejar un espacto de 30 a 45 minutos junto con los patrones antes de

iniciar la calibracion.

8.6.50 Ajuste de cero automiitico y mantemmicnto de cero. Durante tas pruchas

el electo del dispositivo de quste de cero o del dispositivo de manienimiento de cero puede ser

suprimido o apagadoe al inicio de Tas pruchas con una cargagual, por ejemplo a 10 ¢,




LABORATORIO DE TECNOLOGIA FARMACEUTICA

PROCEDIMIENTO PARA CALIBRACION DE INSTRUMENTOS PARA PESAR

EN VIGOR: 14/FEB/0O] VIGENCIA: 14/FEB/02 PAG 3 DE 9
ELABORADO POR: REVISADO POR: APROBADO POR:
David Vilchis Ruiz Francisca Robles Lopez Socorro Alpizar Ramos

8.7  Pruebas de Funcionamiento.
8.7.1. Verificacidn del cero.

8.7.1.1.Colocar una carga sobre el receptor de carga y apague el
instrumento, luego enciéndalo. Continuar este proceso hasta que después de colocar Ja carga y
seguir la secuencia encendido-apagado, el instrumento no ajuste a cero, €s la posicion positiva
del intervalo de ajuste a cero.

Remover cualquier carga del receptor y ajuste el instrumento a cero. Enseguida remueva el
receptor de carga del instrumento. Si en este punto, el instrumento puede ser ajustado a cero
mediante la secuencia encendido-apagado, la masa del receptor de carga es utilizada como la
porcidn negativa del intervalo de ajuste de cero. Si el instrumento no puede ser reajustado a
cero con el receptor de carga removido, agregue pesas a cualguier parte sensible de la bascula
{por ejemplo sobre las partes en que descansa el receptor de carga), hasta que el instrumento
indique cere, remueva las pesas y después de que cada pesa sea removida, apague y encienda
el instrumento. La mdxima carga que pueda ser removida mientras el instrumento pueda ser
todavia regjustado a cero encendiendo y apagando. es la porcidn negativa del intervalo de
ajuste a cero. El intervalo de ajusie de cero cs la suma de las porciones positivas y negativas. sl
¢l receptor de carga no puede ser fdcilmente removido s¢lo se toma en cuenta la parte positiva
de ajuste de cero.

8.7.2. Ajuste del cero no automadtico y semiauiomiitico.

Esta prucha se realiza de la misma manera como se describe en 8.7.1.
exceplo que se usan los dispositives de gjuste de cero. mds que encender y apagar ¢l
Instrunento.

8.7.3. Ajuste automitico de cero.

Remover ef receptor de carga y coloque pesas sobre el instrumento
hasta que indique cere. Remover tas pesas en pequeiias cantidades y despucs de que cada pesa
sea removida, permita un tiempo para que funcione ¢l dispositive automddtico de cero asi como
para ver si el instrumento se gusta avtomdticamente a cero. Repita este procedimicento hasta
que el mstrumento no reajuste a cero automdticamente. La mdxima carga que puede ser
removida de tal manera que el mstrumento pueda todavia ser reajustado a cero, es ¢l intervalo
de apuste aceros Stel reeeptor de carga no pucde ser fciimente removido, se puede usar una
aproximacion practica agregando pesas al instrumento v usando otro dispositiver de ajuste a
CCrer,

‘JJ
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9.  Establecer el tiempo de estabilizacién del instrumento:

9.1. En algunos casos el instrumento cuenta con un dispositive que perrmite
identificar su tiempo de estabilizacidn, si éste es el caso correspondiente, es necesario verificar
que dicho dispositivo funciona correctamente: en la pantalla de lectura del instrumento
aparece una marca caracteristica (por ejemplo un asterisco) cuando el instrumento se ha
estabilizado y se debe comprobar que después de la aparicidn de la marca ya no existe
variacién significativa en la lectura proporcionada por el instrumento. Si comprobamos lo
anterior es posible utilizar la marca mencionada como indicadora del tiempo de estabilizacién
del instrumento a caltbrar.

9.2.  En el caso de que el instrumento no posea un dispositivo indicador del tiempo
de! tiempe de estabilizacién. éste se calcula de la forma siguiente:

9.2.1. Accionar la balanza.

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

9.2.3. Cerrar la cdmara de pesado. Tomar el tiempo que transcurre entre la
operacion de cierre de la cdmara de pesado y ¢l momento en el que ya no hay variaciones
significativas en el valor de la lectura indicado por ¢l instrumento.

9.2.4. Retirar la carga de prucha. cerrar la ¢dmara de pesado y esperar el
ticmpo registrade en ¢l punto anterior antes de volver a colocar la carga de prueba.

9.2.5. Repetir 5 veces comoe minimo las operacioncs descritas en los pasos

9.2.6. Calcular ¢l promedio de los ticmpos registrados y ¢l resultado obtenido
s¢ muitiplica por 2.

10, Pruchuas Mctrologicas:
101, Excentricidad.

Designar se1s puntos sobre ¢l plato receptor det instramento. El ndmero 1 se le
asigna o la posicion central del plato. distribuyendo los demas puntos en forma unitorme en fa
superficie del plato. Es necesario meluir en el informe( Forma A2 meluida en el anexo CBB-3)
un esquenia de L locahzacion de los puntos. A continuacion se muestra ur cjemplo para un
plaio v el orden acostumbrado:

iy
Y
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PUNTOS DE COLOCACION DE PESAS PATRON

TIPO DE RECEPTOR
CUADRADO CIRCULAR

10.2. Registrar Ja lectura sin carga, dejando transcurriy ¢l tiempo de estabilizacion a
partir del cierre de la edmara de pesado.

10.2.1. Colocar en ¢l punto I una carga de prucha cuyo valor de masa sea
cercano a 1/3 del valor maximo del intervalo en ¢l que se desca calibrar ab instrumento. En el
caso de que sea necesario utilizar méas de una pesi. éstas deben colocarse de forma tal que cf
drca de superlicie gue ocupen sobre ¢l plato sea minimo posible temende cuidado de no
maltratar a las pesas utitizadas.

10.2.2. Cerrar 1o cdmara de pesado y  dejar  transcurric ¢l tiempo  de
estabilizacion calculado antes de registrar la fectura en la forma A-2.

F0.2.3. Repetir Tos tres pasos anleriores o1 1as posiciones restantes, previamente
defimdas.

1024 Siempre se debe miciar en la posieion 1y conclur en la misma.

Las operaciones descritas del punto 1020 al punto 10.2.3. debe realizarse tres veces.
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10.2.5. Entre cada lectura, debe haber una lectura minima que corresponde a la
lectura sin carga. Para tal efecto, pueden considerarse las lecturas registradas al efectuar el
paso 10.2. en el momento correspondiente. Dichas lecturas se incluyen en el informe, en los
espacios designados con la posicidn lectura minima en la forma A-2.

10.2.6. En la columna indicada como “Lectura corregida” localizada en la
forma A-1. se incluyen las lecturas corregidas, que se calculan con la siguiente expresion:

Lei = Li—(( Li-i + Liv:)/2)
donde Lci: Lectura i-ésima corregida
Li-1: Lectura anterior a la lectura i-ésima (corresponde a las lecturas efectuadas sin
carga y generalmente es igual a cero).
Li+1 Lectura posterior a la lectura i-ésima (corresponde a las lecturas efectuadas sin
carga y generalmente es igual a cero).

10.2.7. Incluir en el informe la diferencia de lecturas, la cual representa la
variacién con respecto a la posicion 1:

Variacion de lecturas = Li - L
donde Li: Lectura corregida de la posicion i-ésima

L1 Promedio de las lecturas corregidas de la posiciodn 1.

10.2.8. En ¢l informe. incluir la diferencia maxima. que se calcula de la manera
siguiente:

Diferencia mix = Vmix — Viin
donde Vimix - Valor mdximo de variacion de lecturas.

Vinin: Valor minimeoe de variacion de lecturas.

10.2.9.5¢ obticne la diferencia mdxima para cada ciclo vy se caleula un
promedio.

10.3. Prueba de Lincalidad {(Exactitud).

10.3.1. Dividir ¢l intervalo en ¢l que se desca calibrar al instrumento cn
secciones correspondientes al 10% del valor de la escala total de medicién, particndo desde ¢l
valor minmmo del intervalo mencionado.

10.3.2, 8¢ imeia la calibracion tomando fa lectura del instrumento sin carga. s
necesario tomar ke lecturn sin carga deb instrumento entre cada pesada, tanto en orden
ascendente como en orden descendente.

v
tA
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10.3.3. La prueba consta de un minimo de 20 pesadas, con 10 cargas en orden
creciente ¥ 10 cargas en orden decreciente, equidistantes en todo el rango de prueba.

10.3.4. La operacién de pesado se efectiia colocando la carga de prueba en el
centro del plato receptor del instrumento, cerrando inmediatamente la cdmara de pesado y
registrando la fectura después de que transcurra el tiempo de estabilizacidn.

10.3.5. El registro de las lecturas realizadas se efectia en la forma A-3 (incluida
en ¢l anexo CBB-3) En este formato deben incluirse también los valores de las masas
certificadas 1indicados para las pesas utilizadas en la calibracion.

10.3.6. El procedimiento anterior se gjecuta tres veces.

10.3.7. Las lecturas corregidas se calculan con la siguiente expresién:

Lei = Li — (( List + Li=1)/2)

donde Lci - Lectura i-€sima corregida
L:-i: Lectura anterior a la lectura i-ésima (corresponde a las lecturas efectuadas sin
carga y generalmente es igual a cero).
L+t Lectura posterior a la lectura i-ésima (corresponde a las lecturas efectuadas sin
carga y generalmente es igual a cero).
10.3.8. En la lorma A-4 (incluida en el anexo CBB3-3) se colocan los datos
correspondientes y con ayuda del ancxo CBB-2 se procede al cdleulo de las incertidunmibres
para los niveles de pesado correspondientes.

10.4. Prucha de repetibilidad:

1041, Para efectuar esta prucha, se realizan dos series de pesadas: una de ellas
se efectta utilizando una pesa o combinacidn de pesas cuyo valor de masa s aproximado af
50% del valor mdximo del intervalo en el que sc estd efectuando la calibracion. micntras que Ta
otra scric de pesadas se realiza con una pesa o combinacidn de pesas cuyo valor de masa ¢s
aproximado al 100% del valor mdximo del rango en el que se desca calibrar el instrumento.

10.4.2, S¢ inicia la calibracin, wmando la fectura del instrumento sin carga.

s necesario tomar la fectura sin carga del mstrumento entre cada pesada. tanto en Ta primera
como en L segundu serie de pesadas.
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10.4.3. La operacion de pesado se efectia colocando la carga de prueba en el
centro del plaio receptor del instrumento, cerrando inmediatamente la cdmara de pesado y
registrando la lectura después de que transcurra el tiempo de estabilizacién.
10.4.4. El registro de las lecturas realizadas se efectda en la forma A-6
(incluida en el anexo CBB-3).
10.4.5. Las lecturas corregidas se calculan con la siguiente expresion:
Lei =Li— ({ Li-t+ Li=1)/2)

donde Lei - Lectura i-ésima corregida
Li-1: Lectura anterior a la lectura i-ésima (corresponde a las lecturas efectuadas sin
carga v generalmente es igual a cero}.
Li+1 Lectura posterior a la lectura 1-ésima {(corresponde a las lecturas efectuadas sin
carga y generalmente es igual a cero).
10.4.6. En el renglon indicado como Lm se colocan los valores medios de las
columnas correspondientes; los renglones de Lmax ¥ de L son los valores midximos v
minimos de las columnas correspondientes. De igual forma en ¢l rengidn de SL se indican los
valores de fa desviacién estandar de fas columnas correspondientes. Para caleular ¢l valor de
S. que corresponde al valor de la desviacion estdndar del instrumento. se emplea la siguiente
formula:

S= 1S+

I Etiguetado del instrumento:

f1.1. Llenar con los datos correspondientes la forma A-7.(incluida en ¢l ancxo
CBB-3) y colocarla come ctiqueta de garantia de calibracion, siempre y cuande ¢l mstrumento
calibrado haya cumplido con las especificaciones metroldgieas.

P20 Enoocaso de haber encontrado  alguna znomalia cn cuanto al
funcionamicnte del instrumento o st los resultados obtenidos al calibrarko no satisfacen Tas
cspecilicaciones metroldgicas correspondicentes. debe Henarse correctamente e farma A-7
(nclurda en el anevo CBB-3) y colocurky como etiqueta de identificacion de instrumento no

..IJ
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conforme; ademds dirigirse al responsable del Laboratorio de Tecnologia Farmacéutica para
que se adopten las medidas correctivas necesarias.
12 Frecuencia de caltbracion.

12.1. Las bdsculas y balanzas del Laboratoric de Tecnologia Farmacéutica
para las cuales se aplique el presente procedimiento, seran calibradas bimestralmente de
acuerdo al programa de calibracidon vigente, ya que los resultades obtenidos en la prueba de
linealidad, se encuentran por arriba del error médximo tolerado.

REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS.
NOM-010-SCFI-19944: Instrumentos de medicion-Instrumentos para pesar de funcionamiento
no automatico. requisitos téenicos y metroldgicos.

NMX-CH-009-1994-SCFL:Instrumentos  de  medicién-Instrumentos  para  pesar  de
funcionamiento no automdtico- Métodos de prueba.
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ANEXO. CBB-1:CLASIFICACION DE BALANZAS.

Identificacion de una balanza y determinacidn de errores maximos tolerables de acuerdo a las
clases de exactitud: Especial 1, Fina II, Media 11, Ordinaria 1L

La clasificacion depende del alcance maximo y de la divisidn de verificacion.

La divisién de verificacién es un valor expresado en umdades de masa y depende de los
dispositivos indicaderes que contiene la balanza y la divisiéon minima. El dispositive indicador
auxiliar corresponde aquél dispositivo utilizado para afinar una lectura.

429 | — |/
24 428 | — 5 g
427 | —

Ejemploe de dispositivo auxiliar o complementario:

La lectura es: 244.285
La divisién minima (d): 0.001 g
La division de verilicacion (e): 0.01 g

5893 ¢

d=0.01¢g

o= 0.1 ¢

Si el mstrumento no cuenta con wlgdn indicador auxiliar entorces. siendo e Ta divisién de
verificacion y d la divisidn minima. d=e. Si os una balansa graduada con disposttivo auxiliar
entonces la division de verilicacion ¢s determninada por Ja relacion: d<e<10d

Para poder clasihicar la balanza se combina fa division de vernficacién con el ntimero de
diviviones de vertlicacién, este numero se obtiene dividiendo el alcance nuidximo de Ta bakinza
entre ef valor de e

20
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Asi un instrumento cuyo alcance maximo es de 500 kg y divisién minima de 200 g, sin

indicador auxiliar tiene 2500 divisiones de verificacion. La recomendacidén 76-1 de la QIML
nos define la siguiente clasificacion:

Clase de Precision Division de Numero de escalones | Limite inferior
Verificacién de verificacidn
1 000l g<e 50 000 100 e
IT 000l g=e=<0.05g £00 a 100 000 20e
0.lg<e 5000 a 100 000 50e
I Olg=<e=2g 100 a 10 000 20e
Sg<e 500 a 10 000 20e
1111 Sg<e 100 a 1 000 i0e

La balanza de 2 500 divisidn minima de 200 g se encontraria en clase L

Un instrumento con capacidad mdxima de 60 000 kg y d= 5 kg tendrd 12 000 divisiones. sin
indicador auxiliar, se clasificaria como 11

Cuando una balanza es verificada s¢ aceptan errores maximos; €slos errores maximos
dependen de ta clase v del valor de ¢ de la batanza, La recomendacion de la OIML especifica
los errores mdximos tolerados de la siguiente forma:

Clase 1 0 <m<50000
Clase 11 0<m=<5000
05e Clase T1H 0<m=<500
~ Clase JIII 0<m <30
Clase | | 50000 < m < 200 000
Clase 11 5000 <m 20000
0  Claselll 300 <m - 2000 |
- e C Clise HH | 30<m 200
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Clase 1 200000 < m
Clase 11 20000 <m
1.5e Clase ITI 2000 < m
Clase 1111 200 <m

En todas las pruebas metroldgicas deben respetarse estos errores maximos tolerados.

REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS:
NOM-010-SCFI-19944: Instrumentos de medicidn-Instrumentos para pesar de funcionamiento
no automdtico, requisitos técnicos y metrologicos.

NMX-CH-009-1994-SCFl.:  Instrumentos  de  medicidn-Instrumentos  para pesar de
funcionamiento no automdtico- Métodos de prucba.
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ANEXO CBB-2: CALCULO DE INCERTIDUMBRES.

En general, el resultado de una medicidn corresponde sélo a una aproximacidn del vaior de la
cantidad especifica de lo que se estd midiendo (lo que se conoce como mensurando), y por lo
tanto el resultado se encuentra completo séto cuando dicho mensurando se indica acompaiiado
del valor correspondiente a [a incertidumbre ascciada a [a medicion efectuada.

La incertidumbre en fa medicién es producida por diversas causas:

. Meétodos de medicion empleados.

. Errores de la persona que efectia la medicidn.

. Efecto de los factores ambientales.

. Resolucion de los instrumentos de medida empleados.

. Exactitud de los patrones de medicidn.

. Falta de conocimiento acerca de la naturaleza del mensurando.

Es conveniente sefialar que la incertidumbre en Ja medicidn se compone por la combinacién de
dos tipos de incertidumbre, Jas cuales se designan como incertidumbre tipo A e incertidumbie
tipo B.

La incertidumbre tipo A sc relaciona con fuentes de error aleatorios. v puede ser calculada
estadisticamente sobre series de mediciones, siendo caracterizada por las varianzas estimadas
para los conjuntos de datos obtenidos,

Por otro lado a incertidumbre tipo B no se determina por métodos estadisticos. sino que estd
asociada a los crrores de tipo sistemdtico: ¢sto es. se csliman a partir de los datos del
fabricante del instrumento. especilicaciones, certificados de calibracidn, y en general, de datos
subjetivos.

La combinacion de los valores obteridos para las incertidumbres tipo A y lipo B nos permite
conocer ¢l valor correspondicente al pardmetro conocido como incertidumbre combinada, la
cual ¢s caracteristica para el instrumento que ha sido evaluada y para las condiciones bajo las
cuales se realizd dicha evaluacion.

La Lo calibracién y verilicacion de las bisculas y balanzas se pueden cmplear los datos
obtentdos en L prucha metroldgica de Tinealidad para caleular la incertidumbre asociada a los
niveles de pesado del instrumento que ha sido calibrado o verificado: esta incertidumbre se
consideru de tipo AL

»_
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Asi mismo, también es posible efectuar la determinacidn de la incertidumbre tipo A asociada a
la prueba de repetibilidad del instrumento de medicién haciendo uso de los datos obienidos en
fa prueba metroldgica correspondiente.

Evaluacién de la incertidumbre tipo A asociada a los niveles de pesado.

Para efectuar la evaluacién de la incertidumbre tipo A asociada a los niveles de pesado es
preciso contar con los datos obtenidos en la forma A-4, obtenidos a partir de los resultados de
la prueba de linealidad. La forma A-4 contiene los siguientes datos:

. 1. ndmero ordinal de cada pesada efectuada

. Ler — Mei: diferencia entre el valor obtenido para la 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:

AMi=(1/2)[( Ler — Mei ) + (Leit1 = Mei+1)]

Los valores de AMi sc agrupan por valor de pesa o combinacién de pesas y para cada ¢aso sc
obtiencn los valores del promedio y la desviacién estdndar. El valor obtenido para la
desviacion estdndar para cada pesa 0 conjunto de pesas se utilizard con el mejor estimador de
la varianza y sc considerard como mecrtidumbre de tipo AL Para efectuar Io anterior es posible
utilizar la forma A-5 como soporte [isico para el manejo de los datos necesarios. La
incertidumbre calculada se indica en la columna correspondiente de las formas A-3 y A-5.

(* el asterisco signilica que se utiliza la operacidn de multiplicacion)

Evaluacion de la incertidumbre tipo A asociada a la prueba de repetibilidad.

Tomando como relerencia los datos contenidos en la forma A-6 cn ¢l rengidn correspondiente
al valor de S, donde S estd caleulado con la formula siguiente:

S= 18,417 1]



LABORATORIO DE TECNOLOGIA FARMACEUTICA

PROCEDIMIENTO PARA CALIBRACION DE INSTRUMENTOS PARA PESAR
ANEXO CBB-2: CALCULO DE INCERTIDUMBRES.

EN VIGOR: 14/FEB/O} VIGENCIA: 14/FEB/02 PAG3DE4
ELABORADO POR: REVISADO POR: APROBADO POR:
David Vilchis Ruiz Francisca Robles Lépez Socorro Alpizar Ramos

Este valor S es el mejor estimador para la incertidumbre de la prueba de repetibilidad (Ur), la
cual se calcula con la siguiente expresidn:

1= 0S1+0S, 7 + 140

Evaluacion de la incertidumbre combinada del instrumento.

En este caso las contribuciones a la incertidumbre estdn dadas por los factores mencionados a
continuacion:

. tie Incertidumbre de la pesa patrén o combinacidn de pesas patrén utilizadas (este
valor debe ser proporcionado por el laboratorio que calibrd las pesas utilizadas).

. Ur Incertidumbre de la prueba de repetibifidad (la cual fue calculada previamente).

. L Incertidumbre del instrumento la cual se considera como:

lLt:\' - (if" )2

donde d: divisién minima.
El cdlculo de la incertidumbre combinada, sc efectiia empleando la siguiente férmula:

=)

Incertidumbre expandida.

Cuando por razones de seguridad. se necesite expresar la incertidumbre con un alto nivel de
confianza, s¢ multiplica la incertidumbre combinada por un factor de cobertura K. donde K
pucde tomar ¢l valor de 2 0 3 (93.5% 0 99.7% dec nivel de confianza), segdn fa aplicacion y la
confllanza que se quicra tener de que ¢l mensurando se encuentre dentro del intervalo
scleccionado.
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REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS:

NOM-010-SCFI-1994: Instrumentos de medicidn-Instrumentos para pesar de funcionamiento
no automatico, requisitos téenicos y metroldgicos.

NMX-CH-009-1994-SCFL.:  Instrumentos de medicién-Instrumentos para pesar de
funcionamiento no automdtico- Métodos de prueba.



LABORATORIO DE TECNOLOGIA FARMACEUTICA

PROCEDIMIENTO PARA CALIBRACION DE INSTRUMENTOS PARA PESAR
ANEXO CBB-3: FORMATOS DE TRABAJO (FORMA A-1)

EN VIGOR: 14/FEB/0! VIGENCIA: [4/FEB/02 PAG 1 DE 17
ELABORADO POR: REVISADO POR: APROBADO POR:
David Vilchis Ruiz Francisca Robles Lépez Socorro Alpizar Ramos

FORMA A-1: IDENTIFICACION DEL EQUIPO :

Fecha de calibracién: Numero de informe:
Ubicacién/Direccidn:

Cliente/Solicitanie; Ubicacion:
Instrumente: Marca:

Modelo: Serie.

Alcance maximo: Divisién minima:
Clase de exactitud: Div. de verificacidn:
No. de divisiones: Incertidumbre:
Datos del Patrén:

Nombre: Marca:

Modelo: Serie:

Cddigor: Int. Medicién:
Fecha de calibracion: Prox. Cahibracidn:
Informe: Trazabilidad:

Ticmpo de Estabilizacion segundos

SIn curga

con cargd

Promedio de Temp. Inicial Humedad inicial
estabilizacion - . -
sy Temp. Final Humedad {inal

(%) el asterseo significa que se multiplica ¢l promedio de estabilizacién por 2 para tener
mayor scguridad en el ticmpo de estabilizacion.

REALIZO - SUPERVISO :
Nombre y lima Nombre y irma




LABORATORIO DE TECNOLOGIA FARMACEUTICA

PROCEDIMIENTO PARA CALIBRACION DE INSTRUMENTOS PARA PESAR
ANEXO CBB-3: FORMATOS DE TRABAJO (FORMA A-2)

EN VIGOR: 14/FEB/01

VIGENCIA: 14/FEB/02

PAG2DE 17

ELABORADO POR:

David Vilchis Ruiz

REVISADO POR:
Francisca Robles Lépez

APROBADO POR:
Socorro Alpizar Ramos

INSTRUMENTO

UBICACION

CODIGO

FORMA A-2: PRUEBA DE EXCENTRICIDAD.

PRIMER CICLO.
PESA PATRON. 1
Posicién de carga Lectura Lectura corregida | Diferencia de Promedio
(Diagrama) Instrumento Li Lc lecturas (Li+1.6)
Lci-PROM
(L1+6)
Lmin
1 DIFERENCIA
Lmin MINIMA
2
Lmin DIFERENCIA
3 MAXIMA
Lmin
4 DIF.MAX-MIN
Lmin
5 ERROR MAX.
Lmin TOLERADO
4
Lmin




LABORATORIO DE TECNOLOGIA FARMACEUTICA

PROCEDIMIENTO PARA CALIBRACION DE INSTRUMENTOS PARA PESAR
ANEXO CBB-3: FORMATOS DE TRABAJO (FORMA A -2)

EN VIGOR: [4/FEB/0]

VIGENCIA: {4/FEB/02

PAG3DE 17

ELABORADO POR:
David Vilchis Ruiz

REVISADO POR:
Francisca Robles Lépez

APROBADO POR:
Socorro Alpizar Ramos

INSTRUMENTO UBICACION CODIGO
SEGUNDO CICLO.
PESA PATRON. |
Posicién de carga Lectura Lectura corregida|  Diferencia de Promedio
(Diagrama) Instrumento Li Le lecturas (L1+L6)
Lci-PROM
(L1+6)
Lmin
] DIFERENCIA
Lmin MINIMA
2
Lmin DIFE’RENCIA
3 MAXIMA
Lmin
4 DIF.MAX-MIN
Lmin
5 ERROR MAX.
Lmun TOLERADO
6
FLmin




LABORATORIO DE TECNOLOGIA FARMACEUTICA

PROCEDIMIENTO PARA CALIBRACION DE INSTRUMENTOS PARA PESAR
ANEXO CBB-3: FORMATOS DE TRABAJO (FORMA A-3)

EN VIGOR: 14/FEB/01

VIGENCIA: t4/FEB/02

PAG 5DE 17

FELABORADO POR:
David Vilchis Ruiz

REVISADO POR:
Francisca Robles Lépez

APROBADO POR:
Socorro Alpizar Ramos

INSTRUMENTO

UBICACION

CODIGO

FORMA A-3: PRUEBA DE LINEALIDAD (EXACTITUD)

. PRUEBA ASCENDENTE

PRIMER CICLO

Lectura

Masa
Noninal (g}

Masa
certificada
Mc (g)

Lectura Li

{g)

Lectura
corregida Le

{2)

Diferencia
Le-Mc
()

Incertidumbre

L min

I

L. min

L

L min

L

L min

L

L. min

L

L min

L

L. min

L

L. mmn

L

L. min

|

.min

L.

L. mm

REALIZO SUPLERVISO:

Nombre y firma

Nombre y firn




LABORATORIO DE TECNOLOGIA FARMACEUTICA

PROCEDIMIENTO PARA CALIBRACION DE INSTRUMENTOS PARA PESAR
ANEXQO CBB-3: FORMATOS DE TRABAJO (FORMA A-3)

EN VIGOR: 14/FEB/0O1

VIGENCIA: 14/FEB/02

PAG 6 DE 17

ELABORADO POR:
David Vilchis Ruiz

REVISADO POR:
Francisca Robles Lopez

APROBADQ POR:
Socorro Alpizar Ramos

INSTRUMENTO

UBICACION

CODIGO

FORMA A-3: PRUEBA DE LINEALIDAD (EXACTITUD)

. PRUEBA DESCENDENTE

PRIMER CICLO

Lectura

Masa
Nonunal (g}

Masa
certificada
Mc (g}

Lectura L1
{2

Lectura
corregida Le

{(g)

Diferencia
Le-Mce
()

Incertidumbre

L min

L

1. min

L

L min

L

L min

L.

L. mmn

L

L min

L

L. min

L

L mun

L

L. min

L

L. min

L

L. mm

REATIZO.

Nombre v lirma

SUPERVISO: e
Nombre y firma

th




LABORATORIO DE TECNOLOGIA FARMACEUTICA

PROCEDIMIENTO PARA CALIBRACION DE INSTRUMENTOS PARA PESAR
ANEXO CBB-3: FORMATOS DE TRABAJO (FORMA A-3)

EN VIGOR: 14/FEB/01

VIGENCIA: 14/FEB/02

PAG7DE 17

ELABORADO POR:
David Vilchis Ruiz

REVISADO POR:
Francisca Robles Lépez

APROBADO POR:
Socorre Alpizar Ramos

INSTRUMENTO

UBICACION

CODIGO

FORMA A-3: PRUEBA DE LINEALIDAD (EXACTITUD)
SEGUNDO CICL.O

. PRUEBA ASCENDENTE

Lectura

Masa
Neminal (g)

Masa
cerificada
Me (g)

Lectura La

(g} corregida Le

Lectura

(&

Diferencia
Le-Mc
(2)

Incertidumbre

L min

L.

L min

L

L min

L

L min

L

L min

L

L mun

L

L min

L

L min

L

L min

L

L mmn

L

L min

REALIZO:

Nombre v firma

SUPE

RVISO:

Nombre v firma

* I
[




LABORATORIO DE TECNOLOGIA FARMACEUTICA

PROCEDIMIENTO PARA CALIBRACION DE INSTRUMENTOS PARA PESAR
ANEXQO CBB-3: FORMATOS DE TRABAJO (FORMA A-3)

EN VIGOR: 14/FEB/O}

VIGENCIA: 14/FEB/02

PAG 8DE 17

ELABORADO POR:
David Vilchis Ruiz

REVISADO POR:
Francisca Robles Lopez

APROBADO POR:
Socorro Alpizar Ramos

INSTRUMENTO

UBICACION

CODIGO

FORMA A-3: PRUEBA DE LINEALIDAD (EXACTITUD)
SEGUNDQ CICLO

. PRUEBA DESCENDENTE

Lectura

Masa
Nominal {g)

Masa
certificada
Mec (g)

Lectura Lt

(g)

Lectura
corregida Le

(2)

Diferencia
Le-Mc
(g)

Incertidumbre

L min

L

L min

L

L min

L.

L min

L

L min

L

L min

L

L nun

L

L min

L.

L. nun

L

L mmn

L min

REALIZO:

Nombre v [irma

SUPERVISO:

Nombre y [irma




LABORATORIO DE TECNOLOGIA FARMACEUTICA

PROCEDIMIENTO PARA CALIBRACION DE INSTRUMENTOS PARA PESAR
ANEXO CBB-3: FORMATOS DE TRABAJO (FORMA A-3)

EN VIGOR: 14/FEB/0]

VIGENCIA: 14/FEB/02

PAG 9DE 17

ELABORADO POR:
Dawvid Vilchis Ruiz

REVISADO POR:
Francisca Robles Lépez

APROBADO POR:
Socorro Alpizar Ramos

INSTRUMENTO

UBICACION

CODIGO

FORMA A-3: PRUEBA DE LINEALIDAD (EXACTITUD)

. PRUEBA ASCENDENTE

TERCER CICLO

Lectura

Masa
Nominal (g)

Masa
certificada
Me (g)

Lectura L
{g)

Lectura
corregida Le

()

Duferencia
Le-Me
{g)

Inceriidumbre

L mn

L.

L min

L

L min
L

L min

L
L mimn
L
L mim
L
L. un

L

L min
L

L. min

L.

I.min

L.
1. mm

REALIZO:

e SUPERVISO: _ .
Nombre v lirma

Nombre y firma

i




LABORATORIO DE TECNOLOGIA FARMACEUTICA

PROCEDIMIENTO PARA CALIBRACION DE INSTRUMENTOS PARA PESAR
ANEXO CBB-3: FORMATOS DE TRABAJO (FORMA A-4)

EN VIGOR: 14/FEB/O1

VIGENCIA: 14/FEB/02

PAG 11 DE 17

ELABORADO POR:
David Vilchis Ruiz

REVISADO POR:
Francisca Robles Lopez

APROBADO POR:
Socorro Alpizar Ramos

INSTRUMENTO

UBICACION

CODIGO

FORMA A-4: PRUEBA DE LINEALIDAD (EXACTITUD)

PRIMER CICLO

CARGA ASCENDENTE CARGA DESCENDENTE
I Lci — Mci AMi I Lci — Mci AM1
| l
2 2
3 3
4 4
5 3
6 6
7 7
8 8
Q )
10 10
[l 11
12 12
13 13
14 14
=3 L 15
T 16
17 17
18 18
19 19
20 20




LABORATORIO DE TECNOLOGIA FARMACEUTICA

PROCEDIMIENTO PARA CALIBRACION DE INSTRUMENTOS PARA PESAR
ANEXO CBB-3: FORMATOS DE TRABAJO (FORMA A-4)

EN VIGOR: 14/FEB/0] VIGENCIA: 14/FEB/0O2 PAG 12 DE 17
ELABORADO POR: REVISADO POR: APROBADO POR:
David Vilchis Ruiz Francisca Robles Ldpez Socorro Alpizar Ramos
INSTRUMENTO UBICACION CODIGO
FORMA A-4: PRUEBA DE LINEALIDAD (EXACTITUD)
SEGUNDO CICLO
CARGA ASCENDENTE CARGA DESCENDENTE

I Lci — Mci AMi I Lci — Mci AMi

l 1

2 2

3 3

4 4

5 5

6 6

7 7

8 8

9 9

10 10

[ [

12 12

13 I3

14 14

(5 1 i5

HS! 16

17 i7

I8 138

i9 19

20) 2()




LABORATORIO DE TECNOLOGIA FARMACEUTICA

PROCEDIMIENTO PARA CALIBRACION DE INSTRUMENTOS PARA PESAR
ANEXO CBB-3: FORMATOS DE TRABAJO (FORMA A-4)

EN VIGOR: 14/FEB/0!

VIGENCIA: 14/FEB/02

PAG 13 DE 17

ELABORADO POR:
David Vilchis Ruiz

REVISADO POR:
Francisca Robles Lopez

APROBADO POR:
Socorroe Alpizar Ramos

INSTRUMENTO UBICACION CODIGO
FORMA A-4: PRUEBA DE LINEALIDAD (EXACTITUD)
TERCER CICLO
CARGA ASCENDENTE CARGA DESCENDENTE
I Lci — Mci AMi 1 Lci — Mci AMj
] ]
2 2
3 3
4 4
5 5
6 6
7 7
8 8
9 9
10 10
¥ I
i2 12
13 13
14 14
15 15
16 16
17 17
18 18
19 19
| 20 20
REALIZO: SUPERVISO:

Nambre v [irma

Nombre v lirma




LABORATORIO DE TECNOLOGIA FARMACEUTICA

PROCEDIMIENTO PARA CALIBRACION DE INSTRUMENTOS PARA PESAR
ANEXO CBB-3: FORMATOS DE TRABAJO (FORMA A-5)

EN VIGOR: I4/FEB/01 VIGENCIA: 14/FEB/02 PAG 14 DE 17
ELABORADO POR: REVISADO POR: APROBADO POR:
David Vilchis Ruiz Francisca Robles Lopez Socorro Alpizar Ramos
INSTRUMENTO UBICACION CODIGO

FORMA A-5: PRUEBA DE LINEALIDAD (EXACTITUD)

Valor AMi Promedio | Incertidumbre
nominal Expandida
de la
pesa (g)
REALIZO: A SUPTRVISO.

Nombre v firmia Nombre v [1irma




LABORATORIO DE TECNOLOGIA FARMACEUTICA

PROCEDIMIENTO PARA CALIBRACION DE INSTRUMENTOS PARA PESAR
ANEXO CBB-3: FORMATOS DE TRABAJO (FORMA A-6)

EN VIGOR: 14/FEB/O]

VIGENCIA: 14/FEB/02

PAG 15DE 17

ELABORADO POR: REVISADO POR: APROBADO POR:
David Vilchis Ruiz Francisca Robles Lépez Socorro Alpizar Ramos
INSTRUMENTO UBICACION CODIGO

FORMA A-6: PRUEBA DE REPETIBILIDAD

MASA DE REFERENCIA AL 50 % DEL ALCANCE DE MEDICION

I Primer ciclo Segundo ciclo Tercer ciclo
Lectura del Lectura Lectura del Lectura Lectura del Lectura
Instrumento | Corregida | Instrumento | Corregida | Instrumento | Corregida

1

2

3

4

5

6

7

8

9

10

11

12

13

14

15

16

17

18

19

20 o
21
S:
Promedio de S:
o |uR: R TuR:

Promedio de ulk

REALIZO:

SUPERVISO:

Nombre oy firma

Nombre v fiuma

0




LABORATORIO DE TECNOLOGIA FARMACEUTICA

PROCEDIMIENTO PARA CALIBRACION DE INSTRUMENTOS PARA PESAR
ANEXQ CBB-3: FORMATOS DE TRABAJO (FORMA A-6)

EN VIGOR: 14/FEB/01

VIGENCIA: 14/FEB/)2

PAG 16 DE 17

ELABORADO POR:
David Vilchis Ruiz

REVISADO POR:
Francisca Robles Lopez

APROBADO POR:
Socorro Alpizar Ramaos

INSTRUMENTO

UBICACION

CODIGO

FORMA A-6: PRUEBA DE REPETIBILIDAD

MASA DE REFERENCIA AL 100 % DEL ALCANCE DE MEDICION

1 Primer ciclo

Segundo ciclo

Tercer ciclo

Lectura del
Instrumento

Lectura Lectura del
Corregida | Instrumento

Lectura
Corregida

Lectura del
Instrumento

Lectura
Corregida

o~ [n|d= W] —

o]

<

~J

t

J—
(O¥]

=

“h

fd

7

18

19

20

21

Promedio de S:

\ LR

lpR:
P

romaedio de pR:

REALIZO:

Nomibre v [

SUPERVISO:

Nombie v fimu

(i




LABORATORIO DE TECNOLOGIA FARMACEUTICA

PROCEDIMIENTO PARA CALIBRACION DE INSTRUMENTOS PARA PESAR
ANEXO CBB-3: FORMATOS DE TRABAJO (FORMA A-7)

EN VIGOR: 14/FEB/01 VIGENCIA: 14/FEB/02 PAG 17 DE 17
ELABORADO POR: REVISADO POR: APROBADO POR:
David Vilchis Ruiz Francisca Robles Lopez Socorro Alpizar Ramos

FORMA A-7:ETIQUETADO DEL INSTRUMENTO CALIBRADO

LABORATORIO DE METROLOGIA

CALIBRADO

CODIGO:

INFORME:

FECHA DE CALIBRACION

PROXIMA CALIBRACION:

REALIZO:

FORMA A-7:ETIQUETADO DEL INSTRUMENTO FUERA DE USO

LABORATORIO DE METROLOGIA

CALIBRADO

CODIGO:

INFORMI:

FECHA DE CALIBRACION

PROXIMA CALIBRACION:

REALIZO:

REALIZO: SUPLERVISO:
Nombre y firma Nombre vy [irma




LABORATORIO DE TECNOLOGIA FARMACEUTICA

PROCEDIMIENTO PARA Cg—\LIBRACION DE PESAS PATRON
METODO DE DOBLE SUSTITUCION

EN VIGOR: 12/MAR/0L VIGENCIA: 12/MAR/02 PAG 1 DE 8
ELABORADO POR: REVISADO POR: APROBADO POR:
David Vilchis Ruiz Francisca Robles Lopez Socorro Alpizar Ramos

PROCEDIMIENTO PARA CALIBRACION DE PESAS.

OBIJETIVO:

Describir de manera clara y secuenciada el procedimiento de calibracién de pesas patrén por el
método de doble sustitucion.

CAMPO DE APLICACION:

Control de calidad, produccion, calibracién, validacién.

EQUIPO:

a) Balanza de exactitud apropiada, con calibracién vigente vy suficiente alcance de
medicién para la calibracion pianeada.

b) Pesa(s) patrén certificada(s) de valor nominal igual al valor nominal de las

pesas a calibrar, asi como pesas patrén para determinar la sensibilidad del instrumento de
pesar.

c) Pinzas y guantes para el manejo de pesas.

d) Crondmetro para obtener el tiempo de estabilizacién en cada medicién.

£) Termchigrometro calibrado con resclucion de 1° C y 3% Humedad relativa.

0 Barémetro con incertidumbre de 10 Pa, para presion atmos[érica.
PROCEDIMIENTO.

[ Anotar los datos metroldgicos para pesar. pesa de prucba (Px). pesa patrén (Pp)

y la pesa de sensibilidad (Ps) en los espacios indicados para elto (orden de servicio de
calibracion de pesas).

2. Colocar los patrones y la pesa de prueba dentro de la cdmara de la balanza o
cerca de ella por lo menos 12 horas antes de que se inicie la calibracion, ¢l tiempo indicado cs
para que la temperatura interna de las masas sc estabilice.

3. Conectar el instrumento parid pesar y esperar a4 que transctrran al menos 30
minutos para poder iniciar las prucbas de calibracion. evilando asi que se produzea error por
derva de sensibilidad en el instrumento.

4. Verificar que ¢l equipo se encuentre bien nivelado. de lo contrario. con ayuda
del ndicador de nivel (burbuja). ajuste la burbwa al centro del circulo de relerencia
copleando los tornsllos propios del mstrumento.

A



LABORATORIO DE TECNOLOGIA FARMACEUTICA

PROCEDIMIENTO PARA C{\LIBRACION DE PESAS PATRON
METODO DE DOBLE SUSTITUCION

EN VIGOR: 12/MAR/01 VIGENCIA: 12/MAR/0O2 PAG 2 DE 8
ELABORADO POR: REVISADO POR: APROBADO POR:
David Vilchis Ruiz Francisca Robles Lopez Socorro Alpizar Ramos
5. Seleccionar una pesa de sensibilidad de tal forma que su valor sea de por lo

menos 10 a 20 veces la diferencia de masa entre la pesa patrén (Pp) y la pesa de prueba (Px),
pero sin exceder el 1% de la escala éptica de la balanza.

6. Anotar las lecturas iniciales de la temperatura ambiente, la presidn barométrica
y la humedad relativa en la orden de servicio de calibracién de pesas.
7. Determinar el tiempo requerido en el cual la lectura del instrumento para pesar

se estabiliza para cada una de las pruebas, esto se logra haciendo por lo menos 5 pesadas de
ensayo en las cuales se coloca sobre el centro del plato receptor la masa a prueba (Px), se
promedia el valor de las lecturas y se multiplica por 2.

8. Colocar la(s) pesa(s) patrénes) (Pp) en el plato receptor de carga e
inmediatamente empiece el conteo del tiempo de estabilizacidn previamente determinado y
registre la lectura L1 cuando {a indicacién de la balanza se ha estabilizado.

9. Remover la(s) pesa(s) patrén(es)) del plato receptor de carga y reempldcelas
con Ia pesa de prueba (Px) e inmediatamente empiece el conteo del tiempo de estabilizacién
previamente determinado y registre la lectura L2 cuando la indicacién de la balanza se ha
cstabilizado.

10. Agregar la pesa de sensibilidad (Ps) a las pesas de prueba (Px) ¢
inmediatamente empiccee ¢l conteo del tiempo de estabilizacién y registre la lectura L3 cuando
la indicacion de la balanza se ha estabilizado.

1. Remover las pesas (Px) y reempldcelas por las pesas patrdon (Pp) ¢
inmediatamente empicee ¢f conteo del tiempo de estabilizacion y registre Ja lectura L2 cuando
Jamdicacion de la balanza sc ha estabilizado (fa pesa de sensibilidad (Ps). debe permanceer
sobre ¢l plato receptor del instrumento para pesar).

12. Repetir los puntos del 8 al T (minime 6 veces) evitando gue los intervalos de
Liempo entre ensayos sueesivos no varien une de otro por mids de 20%, s1 sc sobrepasa esle
tiempo, rechace los datos y tome una nueva serie de mediciones que resulten concordantes.

13, Registrar en la orden de servicio de calibracidn de pesas las fecturas finales de
la temperatura ambiente, a presion barométrica. la humedad relativa y Ta hora de términoe de
calibracidn.

4. Caleulo de Ta Masa de Ta Pesa muestra.

Con estos datos se obtiene la diferencia en masa (Am) v Ia sensibilidad de Ta balanya
para la calibractén.éShy:
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PROCEDIMIENTO PARA CALIBRACION DE PESAS PATRON

METODO DE DOBLE SUSTITUCION

EN VIGOR: 12/MAR/01 VIGENCIA: 12/MAR/02 PAG3 DE 8
ELABORADO POR: REVISADO POR: APROBADO POR:
David Vilchis Ruiz Francisca Robles Lépez Socorro Alpizar Ramos

donde:
Am
L1
L2

P

]

La
Ms

pa

pms

A = 7L_2:LI-;L‘£7L4

Sh = (L‘Lv) !

ns ___-DL
2

promedic de las observaciones (sustitucién doble)

observacidn del pairén

observacion de la pesa muestra

observacién de la pesa muestra {mds la masa de sensibilidad)
observacidn de la pesa patrén (mds ia masa de sensibilidad)
masa certificada de la masa de la pesa de sensibilidad
densidad del aire (calculada con los valores de las condiciones
ambicentales)

densidad de la pesa de sensibilidad

La mncerttdumbre de estos dos valores se determina utilizando la desviacion estindar de
acuerdo al namero de ciclos.

donde:

HAm

Lish
t
n

incertidumbre de la diferencia en masa

incertidumbre de la sensibilidad

es la U7 student (aprox. al 68.27% de distribucion para b campana de Gauss)
es el ndmero de ciclos

La ccuaciom para el cileulo de fa masa cs :

AIH
sh

M, :”]p _pa (‘/p _V\')+
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PROCEDIMIENTO PARA CALIBRACION DE PESAS PATRON
METODO DE DOBLE SUSTITUCION

EN VIGOR: 12/MAR/0] VIGENCIA: 12/MAR/02 PAG 4 DE 8
ELABORADO POR: REVISADO POR: APROBADO POR:
David Vilchis Ruiz Francisca Robles Lopez Socorro Alpizar Ramos
donde:

mx  masa de la pesa muestra

mp  masa de la pesa patrén (del certificado)

pa densidad del aire

Vp volumen de ia pesa patrén

Vx volumen de la pesa muestra

Am  promedio de las observaciones (por doble sustitucion)
Sb sensibifidad de la balanza

Para determinar los coeficientes de sensibilidad es necesario derivar parcialmente

aHl.’C _

]
dinp

aIIL\' .

=, v )

dmx

an_ p“

amx
aVx “

adnix [

JAm Sh

Ay - Asii
aSh Sh

{~{y




LABORATORIO DE TECNOLOGIA FARMACEUTICA

PROCEDmMENToPARA(yUJBRACKMqDEPESASPATRON
METODO DE DOBLE SUSTITUCION

EN VIGOR: 12/MAR/0]

VIGENCIA: 12/MAR/0O2

PAG5DES8

ELABORADO POR:
David Vilchis Ruiz

REVISADO POR:
Francisca Robles Lépez

APROBADO POR:
Socorro Alpizar Ramos

La incertidumbre estdndar combinada de la masa de la pesa muestra serd:
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Las incertidumbres de la masa del patrén, de la densidad del aire, del volumen del patrén, del
volumen de la muesira. etc. deberdn ser con un factor de cobertura de 1 (k=1).

La incertidumbre expandida es la multiplicacidn de la incertidumbre estdndar combinada por
un factor de cobertura (normalmente utilizado k=2)

Um. =ke ll

A

En el caso de trabajar con valores de densidad en lugar de valores de volumen la ecuacién es:
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mMx  masa de la pesa muesira

mp  masa de la pesa patron (det certilicado)

Pa densidad de aire

PP densidad de la pesa patrdn

2N densidad de [a pesa muestra

Am promedio de fas observaciones (por doble sustitucion)
Sh senstbhilidad de Lo bhalanza
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Para determinar los coeficientes de sensibilidad se derivan parcialmente.
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La incertidumbre estdndar combinada de la masa de la pesa muestra serd:
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La incertidumbre expandida ¢es la multiplicacion de la incertidumbre combinada por un factor
de cobertura (normalmente utilizado k=2)
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15. Cilculo de la densidad del aire.
El calculo de la densidad dej aire, se determina por medio de la siguiente ecuacién:

_PM, M.
p= ﬁ}{l Xy (1 - Mﬂ

donde:
P densidad del aire (kg/m?)
P presién ambiental (Pa)
Ma masa molar del aire himedo (Ma= 0.028 963 512 440 kg/mol)
Z factor de comprensibilidad (adimensional)
R constante molar del gas (R=8.314 510+ 8.4 x 107 I/mol K)
T temperatura del aire (K)
Xv fraccion molar del vapor de agua (adimensional)

Mv  masa molar del agua (Mv =0.018 015 kg/mol)
6.  REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS.

NOM-010-SCFI-19944: Instrumentos de medicion-Instrumentos para pesar de funcionamiento
no auomidtico, requisitos téenicos y metrofdgicos,

NMX-CH-009-1994-SCFL:  Instrumentos  de  medicidn-Instrumentos  para pesar  de
funclonanuento no automitico- Métodos de prueba.
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METROLOGIA
ORDEN DE SERVICIO CALIBRACION DE MASAS
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FECHA CALIBRACION: HORA INKCTO:
PROX CALIBRACION: HORA FINAL.

MARCA: MARCA:
MODELO: VALOR NOMINAL:
SERIE: VALGCR CONVENCIONAL
IDENTIFICACION INCERTIDUMBRE:
CLASE: CLASE DE EXACTITUD:
VALOR NOMINAL: CERTIFICADO:
4 6
INSTRUMENTC:
MARCA: VALOR NOMINAL
CODIGO: VALOR CONVENCIONAL.
RESOLUCION, INCERTIDUMBRE:
TIEMPO ESTAB. CLASE DE EXACTITUD:
CERTIFICADG.
TEMP. [NICIAL HUMEDAD INICIAL: PRES. BAR INICIAL
TEMP. FINAL: HUMEDAD FINAL: PRES. BAR. FINAL:
: . SUSTITCCIONDOBLE L ‘
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FORMA A-1: IDENTIFICACION DEL EQUIPO:

Fecha de calibracion: 14/Marzo/01 Numero de informe:01-01
Ubicacidon/Direccidn:Facultad Quimica Cédigo: LTMAOGI-001
Cliente/Solicitante:  Socorro Alpizar Ubicacidn: Area de pesadas 3
Instrumento: Balanza Analitica Marca: Sartorius
Modelo: BP310P Serie. 50311442
Alcance maximo:  3100¢ Divisién minima: 0.001 g
Clase de exactitud: Clase | Div. de verificacién:0.001, 0.002, 0.005 g
No. de divisiones: 310,000 Incertidumbre:
Datos del Patrdn:
Nombre: Marco de pesas Marca: OHAUS
Modelo: Cilindricas Serie: S/N
Cédigo: S/IC Int. Medicién: I mg-211.11 ¢g
Fecha de calibracién: 12/Jul/96 Prox. Calibracion:  12/Jul/97
Informe: CNM-CC-730-046/96Trazabilidad: CENAM
Tiempo de Estabilizacién segundos

sin carga 11 11 10 11 Il

con carga 10 10 11 11 10
Promedic de Temp.inicial 25°C Humedad inicial 40%
e“‘f’z”:“‘z“flo” Temp. Final 22°C Humedad final 129%

(*) ¢l asterisco significa que sc multiplica ¢l promedio de estabilizacidn por 2 para tener
mayor scguridad en ¢l ticmpo de estabilizacidn.

REALIZO: SUPERVISO:
Nombre y firma Nombre y lirma
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INSTRUMENTO: Balanza Analitica UBICACION: C-3

CODIGO: LTMAO1-001

FORMA A-2: PRUEBA DE EXCENTRICIDAD

PRIMER CICLO.

PESA PATRON.(g}

Posicién de carga Lectura Lectura corregida Diferencia de Promedio
(Diagrama) Instrumento Li Le lecturas (L1+L6)
Lci-PROM
(L1+6)
Lmin 0.0000 100.0000
1 100.0000 [00.0000 DIFERENCTA
Lmin 0.0000 MINIMA
2 100.0020 100.0015 -0.001500 0.00050
Lmin 0.0010 DIFERENCIA
3 100.0010 99.9995 0.00050 MAXIMA
Lmin 0.0020 -0.00150
4 100.0020 100.0000 DIF. MAX-MIN
Lmin 0.0020 0.00200
5 100.0010 100.0000 0.00000 ERROR MAX.
Lmin 0.0000 TOLERADO
6 100.0000 100.0000 +/-0.002 g
Lmin (.0000
SEGUNDO CICLO.
Posicidn de carga Lectura Lectura corregida Diferencia de Promedio

(Diagrama) Instrumento Li Le lecturas (L1+L.06)
Lci-PROM
(L1+6)
Lmin 0.0000 100.0000
] 100.0000 100.0000 DIFERENCIA
Lmin 0.0000 MINIMA
2 100.0020 100.0015 -0.00150 0.00050
Lain 0.0010 DIFERENCIA
3 100.0010 99,9995 0.00050 MAXIMA
Lmin 0.0020 0.00150
4 100.0020 100.0000 0.0000 DIFMAX-MIN
Lonn 0.0020 (.0020
5 100.0010 100.0000 0.0000 ERROR MAX.
Lo | 00000 o TOLERADO
e 100.0000 100.0000 +-0.002 g
T o 0.0000 o T




INSTRUMENTO: Balarza Analitica UBICACION: C-3 CODIGO: LTMAO1-001

TERCER CICLO.
PESA PATRON. |
Posicidn de carga Lectura Lectura corregida Diferencia de Promedio
(Diagrama) Instrumento Li Lc lecturas (L1+L6)
Lci-PROM
(L1+6)
Lmin 0.0000 100.0005
1 100.0010 100.0010 DIFERENCIA
Lmin 0.0000 MINIMA
2 100.0000 99,9995 0.00100 0.00150
Emin 0.0010 DIFERENCIA
3 100.0010 99.9995 0.00100 MAXIMA
Lmin 0.0020 -0.00i50
4 100.0000 99.9990 0.00150 DIF. MAX-MIN
Lmin 0.0000 0.00300
5 100.0020 100.0020 -(0.00150 ERROR MAX.
Liun 0.0000 TOLERADO
6 100.0000 100.0000 +/-0.002 ¢
Lmin 0.0000
REALIZO: SUPERVISO:

Nombie y firma Nombre y irma




INSTRUMENTO: Balanza Analitica UBICACION: C-3

FORMA A-3: PRUEBA DE LINEALIDAD (EXACTITUD)

CODIGO: LTMAQ1-001

PRIMER CICLO
. PRUEBA ASCENDENTE
Lectura Masa Masa Lectura L1 Lectura Diferencia Incertidumbre
Norminal {g) certificada (g corregida Le Lc-Mc
Me (g) () (g

L min 0.000 0.000 0.0000 (0.0000 0.000 0.000
L 0.100 0.100 0.1000 0.100 0.000 0.0010195

L. min 0.000 0.000 0.0000 0.000 0.0010 0.000
L 0.500 0.500 0.4990 0.499 0.000 0.0010196

L min 0.000 0.000 0.0000 0.000 0.000 0.000
I. 10.000 10.000 9.9990 3,999 0.0010 0.0018168

L min 0.000 0.000 0.0000 0.000 0.000 0.000
L 20.000 200,000 20.0000 20.000 0.000 0.0015364

L min 0.000 0.000 0.0000 0.000 0.000 0.000
L 40.000 40.000 40.0000 40.000 0.000 0.0025226

L min 0.000 0.000 0.0000 (.000 0.000 0.000
L 50.000 50.000 50.0010 50.001 0.0010 0.0015365

L min 0.000 0.000 0.0000 0.000 0.000 0.000
L 100.000 100.000 100.0000 100.000 0.000 (0.0015371

L min 0.000 0.000 0.0000 0.000 0.000 0.000
L 120.000 120.000 120.0000 120.000 0.000 0.0025573

L min 0.000 0.000 (.0000 0.000 0.000 0.000
L 150.000 150.000 150.0000 150.000 0.000 0.0025575

L min (.000 0.000 0.0000 0.000 0.000 0.000
L 200,000 200.000 2(00.0050 200.005 0.005 0.0062269

L nun (1.000 0.000 0.0000 0.000 0.000 0.000

REALIZO: SUPERVISO: e

Nombre v i Nombre y irma
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INSTRUMENTO: Balanza Analitica UBICACION: C-3

FORMA A-3: PRUEBA DE LINEALIDAD (EXACTITUD)

CODIGO: LTMAO1-001

PRIMER CICLO
. PRUEBA DESCENDENTE
Lectura Masa Masa Lectura Li Lectura Dilerencia Incerndumbre
Nominal (2) certificada {(g) corregida Le Le-Me
Me (g) (@) (©

L. min 0.000 0.000 0.000 0.00 0.000 0.000
L 0.100 0.100 0.100 0.100 0.000 0.0010195

L min (.000 0.000 0.000 0.000 0.000 0.000
L 0.500 (.500 0.499 0.499 (0.001 0.0010196

L min 0.000 0.000 0.000 0.000 0.000 0.000
L 10.000 10.000 10.000 10.00 0.000 0.0018168

L min 0.000 0.000 0.000 (0.000 0.000 0.000
L. 20.000 20.000 20.000 20.000 0.000 0.0015364

L. min 0.000 0.000 0.000 0.000 0.000 0.000
L 40.000 40.000 40.000 40.000 0.000 0.0025226

L min 0.000 0.000 0.000 0.000 (.000 0.000
L 50.000 50.000 50.0010 50.001 0.001 0.0015365

L min 0.000 0.000 0.000 0.000 0.000 (.000
L 100.000 100.000 100.000 100.000 0.000 0.0015371

L min 0.000 0.000 0.000 0.000 0.000 0.000
L 120.000 120.000 120.000 120.000 0.000 0.0025607

L min 0.000 0.000 0.000 0.000 0.000 0.000
L 150.000 i50.000 150.000 [50.000 0.000 0.0025609

L min 0.000 0.000 0.000 0.000 0.000 0.000
L 200.000 200.000 200.0050 200.005 0.005 0.0062283

L min 0.000 0.000 0.000 0.000 0.000 0.000

Rli/\l.l'/.(‘):__m____wﬁ ~ SUPERVISO: o
Nombre v Hrme Nombre y firma

0




INSTRUMENTOQ: Balanza Analitica UBICACION: C-3

FORMA A-3: PRUEBA DE LINEALIDAD (EXACTITUD)

CODIGO: LTMAO01-001

SEGUNDO CICLO
o PRUEBA ASCENDENTE
Lectura Masa Masa Lectura L Lectura Dhfcrencia Incerndumbre
Nominal (g) ceriificada () corregida Le Le-Mc
Me (g) (g) ()

L min 0.000 0.000 0.000 0.00 0.000 0.000
L 0.100 0.100 0.100 0.100 0.000 0.0010195

L min 0.000 0.000 0.000 0.00 0.000 0.000
L 0.500 0.500 0.4950 0.499 0.001 0.0010196

L min 0.000 0.000 0.000 0.00 0.000 0.000
L 10.000 10.000 10.000 [0.000 0.000 0.0018168

L min 0.000 0.000 0.000 0.00 (0.000 0.000
L 20.000 20.000 20.000 20.000 0.000 0.0015364

L min (0.000 0.000 0.000 0.00 0.000 0.000
L 40,000 40.000 40.00] 40.001 0.001 0.0025226

L min 0.000 0.000 0.000 0.00 0.000 0.000
L 50.000 50.000 50.000 50.000 (0.000 0.0015365

L min 0.000 0.000 0.000 (.00 0.000 0.000
L 100.000 100.000 100.000 100.000 0.000 0.0015371

L min 0.000 0.000 0.000 0.00 0.000 0.000
L 120.000 120,000 120.000 120.000 0.000 0.0025573

L min 0.000 0.000 0.000 0.00 0.000 0.000
L 150.000 150.000 150.000 150.000 0.000 0.0025576

L min 0.000 0.000 0.000 0.00 0.000 0.000
L 200.000 200.000 200.005 2001005 0.005 0.0062269

L min (1.000 (.000 0.000 0.00 0.000 0.000

REALIZO: SUPLRVISO: e

Nombre v lirma Nombre y fuma




INSTRUMENTO: Balanza Analitica UBICACION: C-3 CODIGO: LTMAO01-001

FORMA A-3: PRUEBA DE LINEALIDAD (EXACTITUD)

SEGUNDO CICLO
. PRUEBA DESCENDENTE
Lectura Masa Masa Lectura Li Lectura Diferencia | Incertidumbre
Nominal (g) certificada (2 corregida Le Le-Me
Me () (@) ()

L min 0.000 0.000 0.000 0.00 0.000 0.000
L 0.100 0.100 0.1000 0.1000 0.000 0.0010195

L min 0.000 0.000 0.000 0.00 0.000 0.000
L (.500 0.500 0.49% 0.499 0.001 0.0010196

L min 0.000 0.000 0.000 0.00 0.000 0.000
L 10.000 10.000 10.000 10.000 0.000 0.0018168

L min 0.000 0.000 0.000 0.00 0.000 0.000
L 20.000 20.000 20.000 19.999 0.0005 0.0015364

L min 0.000 0.000 0.001 (.00 (.000 0.000
L 40.000 40.000 40.001 40.0005 0.0005 0.0025226

L min 0.000 0.000 0.000 0.00 (.000 0.000
L 50.000 50.000 50.000 50.000 0.000 0.0015365

L min 0.000 0.000 0.000 0.00 0.000 0.000
L 100.000 100.000 100.000 100.000 0.000 0.0015371

L mn 0.000 0.000 0.000 0.00 0.000 0.000
L 120.000 120.000 120.000 120.000 0.000 0.0025573

L nun (.000 (.000 0.000 0.00 0.000 0.000
L 150.000 150.000 150.000 150.000 {).000 0.0025575

L nun 0.000 (.000 0.000 0.00 0.000 0.000
L 200.000 200.000 200.005 200.005 (0.003 0.0062269

L min (.000 ().000 0.000 0.00 0.000 0.000

REALIZO SUPERVISO:
Nonmbre v [irma Nombre y firma



INSTRUMENTO: Balanza Analitica UBICACION: C-3 CODIGO: LTMAO1-001

FORMA A-3: PRUEBA DE LINEALIDAD (EXACTITUD)

TERCER CICLO
° PRUEBA ASCENDENTE

Lectura Masa Masa Lectura Ly Lectura Dilerencia | Incertidumbre
Nominal (g) certificada (g) corregida Lc Le-Mce
Mc (@) (2) (2)

L min 0.000 0.000 0.000 0.00 0.000 0.000
L 0.100 0.100 0.1000 0.100 0.000 0.0010163

L min (0.000 0.600 0.000 (.00 0.000 0.000
L 0.500 0.500 0.499 0.499 0.001 0.0010164

L min 0.000 0.000 0.000 0.00 0.000 0.000
L 10.000 10.000 10.000 10.000 0.000 0.0018150

L min 0.000 0.000 0.000 (.00 0.000 0.000
L 20.000 20.000 20.001 20,001 0.001 0.0015342

L min 0.000 0.000 0.000 0.00 0.000 0.000
L 40.000 40.000 40.000 40.000 (.000 0.0025213

L. min 0,000 (.000 0.000 0.00 0.000 0.000
L 50.000 50.000 50.001 50.001 (.001 0.0015344

L min 0.000 0.000 0.000 0.00 0.000 0.000
L 100.000 100.000 100.000 140.000 0.000 0.0015350

L min 0.000 0.000 0.000 0.00 0.000 0.000
L 120.000 120.000 120.000 120.000 0.000 0.0025574

L min 0.000 0.000 0.000 0.00 0.000 0.000
L 150.000 150.000 150.000 150.000 0.000 (0.0025576

L min 0.000 (2.000 0.000 (.00 0.000 0.000
L 200.000 200.000 200.005 200.005 0.005 0.0062269

L nun 2.000 (.000 0.000 0.00 0.000 (0.000

REALIZO: o SUPERVISO

Nombre v hirn Nombre y firma



INSTRUMENTO: Balanza Analitica UBICACION: C-3 CODIGO: LTMAQI-001

FORMA A-3: PRUEBA DE LINEALIDAD (EXACTITUD)

TERCER CICLO
. PRUEBA DESCENDENTE

Lectura Masa Masa Lectura Lt Lectura Diferencia | Incertidumbre
Nomunal {g) certificada (2) corregida Le Le-Mce
Me (g) () (g)
L min 0.000 0.000 0.000 0.00 0.000 0.000
L 0.100 0.100 0.100 0.100 0.000 0.0010163
L min (0.000 0.000 0.000 0.00 0.000 0.000
L 0.500 0.500 0.500 0.500 0.000 0.001016
L min (.000 0.000 0.000 0.00 0.000 0.000
L 10.000 10.000 10.000 10.000 0.000 0.0018150
L mmn 0.000 (0.000 0.000 0.00 0.000 0.000
L 20.000 20.000 20.000 19.9995 0.0005 0.0015342
L rmn 0.000 (0.000 0.001 0.00 0.000 0.000
L 40.000 40.000 40,000 39.99485 0.0005 00025213
L min 0.000 0.000 0.000 0.00 0.000 0.000
L 50.000 50.000 50.001 50.001 0.001 0.0015344
L min 0.000 0.000 0.000 0.00 0.000 0.000
L 100.000 100.000 100.000 100.000 0.000 0.0015350
L min 0.000 0.000 0.000 0.00 (.000 0.000
L 120.000 120.000 120.000 119.9995 0.0005 0.0025574
L min 0.000 0.000 0.001 0.00 0.000 0.000
L 150.000 150.000 150.000 149,999 0.000 0.0025576
L nun (0.000 (.000 0.001 0.00 (.000 (.000
L 200.000 200.000 200.005 200.6045 (0.00450 0.0062269
L mun 0.000 (000 0.000 0.00 (.000 0.000
REALIZO: SUPERVISO:

Nombre v fiima Nombire y firma



INSTRUMENTO: Balanza Analitica UBICACION: C-3 CODIGO: LTMA01-001

FORMA A-4: PRUEBA DE LINEALIDAD (EXACTITUD)

PRIMER CICLO

CARGA ASCENDENTE CARGA DESCENDENTE
1 Lci — Mci AMi 1 Lei — Mci AMi
1 1
2 (0.000 0.0010195 2 0.000 0.0010195
3 3
4 0.000 0.0010196 4 (.001 0.0010196
5 5
6 (.001 0.0018168 6 0.000 0.0018168
7 7
8 0.000 0.0015364 8 0.000 0.0015364
9 9
10 0.000 0.0025226 10 (0.000 0.0025226
11 11
12 0.001 0.0015365 12 0.001 0.0015363
13 13
14 0.000 0.0015371 14 0.000 (0.0015371
15 15
16 0.000 0.0025573 16 0.000 0.0025607
17 17
18 0.000 0.0025575 18 (0.000 0.0025609
19 19
20) 0.0035 0.0062269 20) 0.000 (.0062283




INSTRUMENTO: Balanza Analitica UBICACION: C-3 CODIGO: LTMAO01-001

FORMA A-4: PRUEBA DE LINEALIDAD (EXACTITUD)

SEGUNDO CICLO
CARGA ASCENDENTE CARGA DESCENDENTE

1 Leci — Mci AMi 1 Lci —Mci AMi
| 1
2 0.000 0.0010195 2 0.000 0.0010195
3 3
4 0.001 0.0010196 4 0.001 0.0010196
5 5
6 0.000 0.0018168 6 0.000 0.0018168
7 7
8 0.000 0.0015364 8 0.0005 0.0015364
9 9
10 0.001 0.0025226 10 0.0005 0.0025226
11 11
12 0.000 0.0015365 12 0.000 0.0015365
13 13
14 0.000 0.0015371 14 (.000 0.0015371%
15 15
16 0.000 0.0025573 16 0.000 0.0025573
17 17
18 0.000 0.0025576 18 0.000 0.0025575
19 19
20 0.005 (.0062269 20 (3.005 (0.0062269




INSTRUMENTO: Balanza Analitica UBICACION: C-3 CODIGO: LTMAO1-001

FORMA A-4: PRUEBA DE LINEALIDAD (EXACTITUD)

TERCER CICLO
CARGA ASCENDENTE CARGA DESCENDENTE
I Lei ~ Mci AMi 1 Lci — Mci AMi
1 1
2 0.000 0.0010163 2 0.000 0.0010163
3 3
4 0.001 0.0010164 4 0.000 0.001016
5 5
6 0.000 0.0018150 6 0.000 (0.0018150
7 7
8 0.001 0.0015342 8 0.0005 0.0015342
9 9
10 0.000 0.0025213 10 0.0005 (.0025213
11 i1
12 0.001 0.0015344 12 0.001 0.0015344
13 13
14 0.000 0.0015350 14 0.000 0.0015350
15 15
16 0.000 0.0025574 16 0.0005 0.0025574
17 17
18 0.000 0.0025576 18 (0.000 0.0025576
19 19
20 0.005 0.0062269 20 0.00450 0.0062269
REALIZO: SUPERVISO:
Nombre y firma Nombre y irma




INSTRUMENTO: Balanza Analitica UBICACION: C-3

CODIGO: LTMAO01-001

FORMA A-5: PRUEBA DE LINEALIDAD (EXACTITUD)

Valor AM) Promedio
Nominal Incertidum
de la pesa bre
() expandida
0.1 0.0010195 | 3.0010195 | 0.0010195 | 0.0010195 1 0.0010163 | 0.0010163 | 0.0010184
0.5 0.0010196 | 0.0010196 | 0.0010196 | 0.0010196 | 0.0010164 | 0.001016 | 0.0010184
10.0 0.0018168 | 0.0018168 | 0.0018168 | 0.00I8168 | 0.0018150 | 0.0018150 | 0.0018162
20.0 0.0013364 | 0.0015364 | 0.0015364 | 0.0015364 | 0.0015342 | 0.0015342 | 0.0015356
40.0 0.0025226 | 0.0025226 | 0.0025226 | 0.0025226 | 0.0025213 | 0.0025213 | 0.0025221
50.0 0.0015365 | (LO015365 | 0.0015365 | 0.0015365 | 0.0015344 | 0.0015344 | 0.0015358
100.0 0.0015371 | 0.0015371 | 0.0015371 | 0.0015371 | 0.0015330 | 0.0015350 | 0.0015364
120.0 0.0025573 | 0.0025607 | 0.0023573 | 0.0023573 | 0.0025574 | 0.0025574 | 0.0025579
150.0 0.0025575 | 0.0025609 | 0.0025576 | 0.0025575 | 0.0025576 | 0.0025576 | 0.0025581
200.0 0.0062269 | 0.0062283 | 0.0062269 | 0.0062269 | 0.0062269% | 0.0062269 | 0.006227]
REAI _17.(’):77777H SUPERVISO:

Nombre y i

Nombre v [irma




INSTRUMENTO: Balanza Analitica UBICACION: C-3

FORMA A-6: PRUEBA DE REPETIBILIDAD

CODIGO: LTMAO1-001

MASA DE REFERENCIA AL 50 % DEL ALCANCE DE MEDICION

1 Primer ciclo Segunde ciclo Tercer ciclo
Lectura del Lectura Lectura del Lectura Lectura del Lectura
Instrumento | Corregida | Instrumento | Corregida | Instrumento | Corregida

| 0.001 0.000 0.0010 0.000 0.001 0.000

2 100.000 100.000 100.000 100.000 100.000 100.000

3 0.000 0.000 0.000 0.000 0.000 0.000

4 100.000 100.000 100.000 100.002 100.000 100.000

5 0.000 0.000 0.000 0.000 0.000 0.000

6 100.00 100.000 100.000 100.000 100.000 100.000

7 0.000 0.000 0.000 0.000 0.000 0.600

3 100.000 100.000 100.000 100.000 100.000 100.000

9 0.000 0.000 (0.000 0.000 0.000 0.000

10 100.000 100.000 100.000 100.000 100.000 100.000

11 0.000 0.000 0.000 0.000 0.000 0.000

12 100.000 99.9995 100.000 99.9995 100.000 99.9995

13 0.001 0.000 (0.000 0.000 0.001 0.000

14 100.000 99.9995 100.000 9.9995 100.000 99.9995

15 0.001 (.000 0.000 0.000 0.001 0.000

16 106.000 99.9995 100.000 99.9995 100.000 99.9995

17 0.001 0.000 0.001 0.000 0.00} 0.000

18 100.002 100.0010 100.002 100.001 100.000 99.999

19 0.002 0.000 0.002 0.000 0.002 0.000

20) 100.002 100.0010 100.002 100.001 100.000 99.999

21 0.002 0.000 (.002 0.000 0.002 0.000

S:0.0000550 S:0.0000550 5:0.000041
Promedio de S:0.00005033
Lr:(L00041616 HRr:000041616 Lr:0 00041420

Promedio de Lr: 0.0004 1550

REALIZO:

Nombre y firmu

SUPERVISO:

Nombre y [rrma




INSTRUMENTO: Balanza Analitica UBICACION: C-3

FORMA A-6: PRUEBA DE REPETIBILIDAD

CODIGO: LTMAO1-001

MASA DE REFERENCIA AL 100 % DEL ALCANCE DE MEDICION

[ Primer ciclo Segundo cicio Tercer ciclo
Lectura del Lectura Lectura dei Lectura Lectura del Lectura
Instrumento | Corregida | Instrumento | Corregida | Instrumento | Corregida

! 0.000 0.000 0.000 0.000 0.000 0.000

2 200.005 200.005 200.005 200.005 200.005 200.005

3 0.000 0.000 0.000 0.000 0.000 0.000

4 200.005 200.0045 200.005 200.0045 200.005 200.0045

5 0.001 0.000 0.001 0.000 0.001 0.000

6 200.005 200.004 200.0035 200.004 200.005 200.004

7 0.002 0.000 0.002 0.000 0.002 0.000

8 200.003 200.005 200.000 200.000 200.000 200.000

9 0.000 0.000 0.000 0.000 0.000 0.000

10 200.005 200.005 200.005 200.005 200.005 200.005

11 0.000 0.000 0.000 0.000 0.000 0.000

12 200.000 200.000 200.005 200.005 200.005 200.005

13 0.000 0.000 0.000 0.000 0.000 0.000

14 200.005 200.005 200.005 200.005 200.005 200.005

15 0.000 0.000 0.000 0.000 0.000 0.000

16 200.005 200.0045 200.605 200.0045 200.005 200.0045

i7 0.001 0.000 0.001 0.000 0.001 0.000

18 200.005 200.005 200.005 200.005 200.005 200.005

19 (.000 0.000 0.000 0.000 0.000 0.000

20 200.005 200.005 200.005 200.005 200.003 200.005

21 0.000 0.000 (.000 0.000 0.000 0.000

§:0.0001549 S:0.0001549 $5:0.000155

Promedio de 8:0.0001549

Lt (.0004649

| L0.0004649

LLr:0.0004650

Promedio de Lr: 0.00040649

RIEALLIZC:

Nombre v firma

SUPERVISO:

Nombre vy firn




FORMA A-7:ETIQUETADO DEL INSTRUMENTO CALIBRADO

LABORATORIO DE METROLOGIA

CALIBRADO
CODIGO: LTMA01-001
INFORME: 01-2001
FECHA DE CALIBRACION 14/Marzo/2001
PROXIMA CALIBRACION: 14/Abril/2001
REALIZO: David Vilchis Ruiz

FORMA A-T:ETIQUETADO DEL INSTRUMENTOQO FUERA DE USO

LABORATORIO DE METROLOGIA

CALIBRADO

CODIGO:

INFORME:

FECHA DE CALIBRACION

PROXIMA CALIBRACION:

REAL1ZO:

REALIZO: SUPERVISO: __
Nonibre y firn Nombre y firma




FORMA A-1: IDENTIFICACION DEL EQUIPO
Se reportan los calculos de incertidumbre de las siguientes balanzas.

Fecha de calibracion:28/Febrero/(0] Niamero de informe:02-01
Ubicacién/Direccidon:Facultad Quimica Cadigo. LTMAO03-002
Cliente/Solicitante: Socorro Alpizar Ubicacién: Area de pesadas 3
Instrumento: Balanza Analitica Marca: Qertling
Modelo: NA164 Serie. 895579
Alcance mdximo: 1700 g Division minima:  0.0001 g
Clase de exactitud:  Clase | Div. de verificacién:0.001, 0.002 ¢
No. de divisiones: 170 000 Incertidumbre:
Datos det Patrén:
Nombre: Marco de pesas Marca: OHAUS
Modelo: Cilindricas Serie: S/N
Codigo: S/IC Int. Medicidn: I mg-211.11l g
Fecha de calibracién: 12/Jul/96 Préx. Calibracién:  12/Jul/97
Informe: CNM-CC-730-046/96Trazabilidad: CENAM
Tiempo de Estabilizacidn segundos
sin carga 8 8 8 9 8
con carga 12 11 12 11 [
Promedio de Temp.inicial 19¢C Humedad inicial 40%
estiglzhlz;fgon Temp. Final 22°C Humedad final 42%

(*) el asterisco significa que se muliiplica el promedio de estabilizacién por 2 para tener
mayor scguridad en el ticmpo de estabilizacion.

REALIZO: SUPFERVISO:

Nombre v firma Nombre v lirma




INSTRUMENTO: Balanza Analitica UBICACION: C-3

CODIGO: LTMAO1-002

FORMA A-5: PRUEBA DE LINEALIDAD (EXACTITUD)

Valor AMI Promedio
Nominal Incertidum
de la pesa bre

{g) expandida
()
0.5 0.0002078 | 0.0002078 | 0.0001868 | 0.0001868 | 0.0001951 | 0.0001951 | 0.0001965
1.0 0.0015179 | 0.0015179 | 0.0015152 | 0.0015152 | 0.0015162 | 0.0015162 | 0.0015164
10.0 0.0015180 | 0.0015180 | 0.0015133 | 0.0015153 | 0.0015163 ; 0.0015163 | 0.0015165

20.0 0.0011679 1 0.0011679 1 0.0011644 | 0.0011644 | 0.0011657 | 0.0011657 | 0.0011660

50.0 0.0011681 | 0.0011681 | 0.0011646 | 0.0011646 | 0.0011660 | 0.0011660 | 0.0011662

100.0 0.0011689 | 0.0011689 | 0.0011634 | 0.0011634 | 0.0011667 | 0.0011667 | 0.0011670

120.0 0.0023138 | 0.0023138 | 0.0023137 | 0.0023137 | 0.0023137 | 0.0023137 | 0.0023137

140.0 0.6034681 | 0.0034681 | 0.0034680 | 0.0034680 | 0.0034680 | 0.0034680 | 0.0034680

150.0 0.0023140 | 0.0023140 | 0.0023140 | 0.0023140 | 0.0023139 | 0.0023139 | 0.0023139

170.0 0.0034683 | 0.0034683 | 0.0034683 | 0.0034683 | 0.0034682 | 0.0034682 | (0.0034682

REALIZO: SUPERVISO:__
Nomibre y firma Nombre v lirma
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FORMA A-1: IDENTIFICACION DEL EQUIPO
Se reportan los cédlculos de incertidumbre de las siguientes balanzas.

Fecha de calibracion:14/Marzo/01 Nimero de informe:03-01
Ubicacion/Direccidn:Facultad Quimica Codigo: LTMAO02-002
Cliente/Solicitante:  Socorro Alpizar Ubicacidn: Area de pesadas 2
Instrumento: Balanza Analitica Marca: Qertling
Modelo: L420 S Serie. S/8
Alcance mdximo: 4200¢g Divisiéon minima:  0.001 g
Clase de exactitud: Clase I Div. de verificacién:0.001, 0.002, 0.003¢g
No. de divisiones: 420 000 Incertidumbre:
Datos del Patron:
Nombre: Marco de pesas Marca: OHAUS
Modelo: Cilindricas Serie: S/N
Cddigo: S/C Int. Medicién: I mg-211.11¢g
Fecha de calibracion: 12/Jul/96 Prox. Calibracion:  12/Jul/97
Informe: CNM-CC-730-046/96Trazabilidad: CENAM
Tiempo de Estabilizacion segundos

sin carga il 10 10 11 11

con carga 11 10 10 11 10
Promedio de Temp.inicial 24°C Humedad inicial 40%
C‘“t‘fzﬂzv‘z‘flon Temp. final 23°C Humedad final 43%

() ¢l asterisco significa que se multiplica ¢l promedio de estabilizacion por 2 para lener
nmuayor seguridad en ¢l tiecmpo de estabilizacion.

RIALIZO: SUPERVISO:

Nombre v i Nombre y firma
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INSTRUMENTO: Balanza Analitica UBICACION: C-2

CODIGO: LTMAQ1-002

FORMA A-5: PRUEBA DE LINEALIDAD (EXACTITUD)

Valor AMI Promedio |
Nominal Tncertidum
de la pesa bre

(g) expandida
@

0.1 0.0010335 | 0.0010335 | 0.0010225 | 0.0010225 | 0.0010184 | 0.0010184 | 0.0010248

0.5 0.0010336 | 0.0010336 | 0.0010225 | 0.0010225 | 0.0010184 | 0.0010184 | 0.0010248

10.0 0.0018247 | 0.0018247 | 0.0018185 | 0.0018185 | 0.0018162 | 0.0018162 | 0.0018198

20.0 0.0015457 | 0.0015457 | 0.0015383 | 0.0015383 | 0.0015356 | 0.0015356 | 0.0015398

40.0 0.0025282 1 0.0025282 | 0.0025238 | 0.0025238 | 0.0025221 | 0.0025221 | 0.0025247

50.0 (0.0015458 | 0.0015458 | 0.0015385 | 0.0015385 | 0.0015358 | 0.0015358 | 0.0015400

100.0 0.0015391 | 0.0015391 | 0.0015333 | 0.0015333 | 0.0015352 | 0.0015352 | 0.0015360

120.0 0.0025247 | 0.0025247 | 0.0025212 | 0.0025212 | 0.0025223 | 0.0025223 | 0.0025227

150.0 0.0025249 | 0.0025249 | 0.0025214 | 0.0025214 | 0.0025225 | 00025225 | 06.0025229

200.0 0.0062135 | 0.0062135 | 0.0062121 | 0.0062121 | 0.0062126 | 0.0062126 | 0.0062127
REALIZO:. SUPLRVISO:

Nombre vl

Nombre v firma

O]



METROLOGIA

i i e e e e e e s e T

INFORME DE CALIBRACION

DE MASAS
AREA | UBICACION: Laboratorio de Metrclogia
RESPONSABLE: L. Joaquin Pérez Ruclas
INSTRUMENTO: Masas Cilindricas y Fraccionarias
Clase de exactitud C.
MARCA: SIN MARCA
MODELO: SIN MODELO
SERIE: SIN SERIE
CODIGO: LTMAQ4-801( ver hojas anexes)
MAGNITUD EVALUADA: Masa
RESULTADOS DE CALIBRACION: Se indican en las hojas anexas
INCERTIDUMBRE: Se indican en las hojas ancxas
CONDICIONES AMBIENTALES: t=209C£1.5°C, h =40 % = 10%; p=100 000 Pa + 500 Pa.
FECHA DE CALIBRACION: 23-Feb-01
PROCEDIMIENTO UTILIZADO: Sustitucion doble
PROXIMA CALIBRACION: Feb-02
REALIZO CALIBRACION: APROBADO POR:
David Vilchis Rure Francisca Robles Lopez




METROLOGIA
INFORME DE CALIBRACION DE MASAS

et e e

Pt %%ﬁﬁm L R e e S e e

SRR s

RESULTADOS DE LA CALIBRACION

Identificacién Masa Valor de Masa Cotreceidn Incertidumbre™ Error Maximo
de la masa Nominal para la Masa Expandida Tolerado
4 s mg me Jmg

LTMA04-001 100 99 98823806 -11.65182 0.578070185 1.000
LTMA04-001 S0 49 99933609 -0.60885 0.577670002 0.600
LTMAQ4-001 20 2000122727 -1.24903 0577560003 0.350
LTMAQ4-001 10 9987969034 -12.019954 0.754106035 0.250
LTMAD4-0G] 10% 9997440788 -2.5482 0754100013 0.250
LTMA04-001 5 £.976794068 -23.200426 0685540543 0.180
LTMA04-001 2 1.988821866 -11.175932 0 585510131 0.130
LTMAO4-001 22 1.990974887 ~9.022911 0.685512501 0.130
LTMAO04-001 1 1.006968325 6.969427 0.754030043 0160
LTMADO4-001 0.5 0.49%129507 -0.869942 6.057930068 0.080
LTMA04-001 0.2 0.198769425 -1.23035333 0.05776007 0.060
LTMAR4-00Q1 0.05 0.049153934 -0.84601 §.65780052 0.042
LTMAD£-001 0.02 0.0203938869 0.398892 0.13466 0.033

Tucgo do Masas VIGENGIA |

CODIGO: LTMA04-001 UN ARO
PATRON UTILIZADO:  Tuego de pesas de ] mg -211 11 g Marcn Ohaus Modslo Ciltndricas y Fraceronanas
FOLIG CM-0409
Balanza elecirdnica. con aleance de 210 gy con resolucion 0,000t g Maica Sartonus
OBSERVACIONES

** Incertedumbre: se indica I expandida, con un factor de cobertura k2, seghin la guia de BIMPASO.

Sc reconuenda que cl instrumento sea cohbrade en un plazoe no mayor a 1 afio, de acucrdo con su

frcetencaa de unlizncidn.



METROLOGIA

R s

S e S SRR e e SRR g

INFORME DE CALIBRACION
DE MASAS
AREA / UBICACION: Laboratorio de Metrologia
RESPONSABLE: 1Q. Joacuin Pérez Ruclas
INSTRUMENTO: Masas Cilindricas y Fraccionarias
Clase de exactind C.
MARCA: Collignon
MODELO: SINMODELO
SERIE: SIN SERIE
CODIGO: LTMAQ4-002( ver hofas anexas)
MAGNITUD EVALUADA: Masa
RESULTADOS DE CALIBRACTON: Se indican cn las hojas anexas
INCERTIDUMEBRE: Se indican en las hojas anexas
CONDICIONES AMBIENTALES: t=20°C+1.5°C: h~=40% = 10%; p =100 000 Pa 500 Pa.
FECHA DE CALIBRACION: 23-Feb-01
PROCEDIMIENTO UTILIZADO: Sustitucidn deble
PROXIMA CALIBRACION: Feb-02
REALLZO CALIBRACION: APROBADO POR:
David Vilehis Ruiz Francisca Robies Loper
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IX. ANALISIS DE RESULTADOS.

La informacion que se obtuvo como resultado de este trabajo de tesis. fue analizada y en base
a esto podemos indicar que ésta, en particular no 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), es mayor que el error médximo tolerado, las
balanzas restantes que fueron calibradas se encuentran en una situacién similar, es importante
aclarar que se le tiene que dar seguimiento al Programa de Calibracidn establecido ya que
conducird a la obtencién de informacién relevante acerca del funcionamiento de los
instrumentos de medicién de Masas del Laboratorio, y con la mencionada informacién podrdn
efectuarse diversos andlisis, que conduzcan a la toma de decisiones encaminadas al
mejoramiente continuo del funcionamiento de los procesos que se llevan en el Laboratorio de

Tecnologia Farmacéutica.

S¢  propone, que la periodicidad minima de calibracion para cada balanza sca de 2 meses y
cxista un programa de mantenimiento de balanzas con una periodicidad minima de 6 meses.
ya que actualmenic no exislen registros de calibracion, una ves que existan ¢slos registros ¢
pucden analizar ¢l comportamiento metroldgico vy dependiendo de [os resultados, se podrid
abrir o cerrar el intervalo de calibracion. Asi como, ¢f intervalo de mantenimiento.

Los valores encontrados en fa balanza fueren los siguentes: en la prucha de hinealidad en ¢l
mtervalo de 60-120 ¢ cs de 0.002 oo encontrdndose un valor de L0025 o0 en fa prucha de

excentricidad y repetibiliclad. ey de 0.002 ¢y 005 g respectivamente. solamente en la

o
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prueba de linealidad, el valor obtenido del instrumento es de 0.0025 g, se encuentra por arriba
del error mdximo tolerado que es de 0.002 g

De acuerdo a los resultados obtenidos en la Calibracion de Pesas Patrén, se encontraron
desviaciones positivas y negativas arriba del error maximo tolerado, en una pesa de valor
nominal de 50 g (¢ddigo LTMAO2-004) se encontrd una desviacién positiva de 116.91 mg y
incertidumbre positiva de 1.45 mg, la mayoria de pesas patrén presentaron desviaciones
positivas y negativas (esto significa que los valores obtenidos se encuentran por arriba y abajo
del error maximo tolerado), revisar informes de calibracién de pesas patron cddigos
LTMA04-001 v LTMAQ4-002, por ello se les dictamind como pesas patrdn fuera de uso, va

que no son adecuadas para su utilizacidn por los errores encontrados en cada una de éstas.

L]T’



CONCLUSIONES.

Es de suma importancia para el Laboratorio de Tecnologia Farmacéutica contar con un
Sistemna de Aseguramiento de Calidad para garantizar la confiabilidad de los productos
que se manufacturan con fines de docencia, de investigacidén y de apoyo a las industrias
que lo soliciten.

Es también indispensable, contar con un Sistema de Aseguramiento Metroldgico, ya
que la creciente competitividad obliga a garantizar a través de mediciones que la
Calidad de un producto corresponde a la convenida entre cliente-proveedor y a la
estipulada en las reglamentaciones y requerimientos determinados por los gobiernos.

El disefio de un programa de calibracidn se basa en registros de calibracidn e historial
del instrumento, para verificar el comportamiento de las propiedades metrolégicas del

instrumento y asf definir los periodos de calibraciéon y de mantenimiento del mismo.

Os



XI.  RECOMENDACIONES.

L. El Laboratorio de Tecnologia Farmacéutica de la Facuitad de Quimica de Ja
UNAM debe realizar la verificacion diaria de cada instrumento con una Pesa
Certificada por un Laboratorio Secundario.

2. Se debe establecer y dar seguimiento a un Programa de Mantenimiento de
Instrumentos para pesar con un pertodo minimo de 6 meses.

3. El usuario debe contar con la informacién Técnica del Funcionamiento de la

Balanza.

Qe



XII.  ANEXOS.

Tabla 1
Valores de t eriticos para que et intervalo definido contenga ¢! poreentaje p indicado en el primer renglén
G.L. g sek e

68.27 % 90% 95.00% 95.45% 99.00% 99.73% 99.90%
I 1.844 6.31 12,71 13.97 63.656 235.77 636.58
2 1.321 2.920 4.303 4.527 9.925 19.206 31.60
3 1.197 2.353 3.182 3.307 5.841 9.219 12.924
4 1.142 2.132 2776 2.869 4.604 6.620 3.610
5 1111 2.015 2.571 2.649 4.032 5.507 6.869
6 1.091 1.943 2.447 2.517 3.707 4.904 5.959
B 1.077 1.895 2.365 2.429 3.499 4.530 5.408
8 1.067 1.860 2.306 2.366 3.355 4.277 5.041
9 1.059 1.833 2.262 2.320 3.250 4.094 4781
10 1.053 1.812 2.228 2.284 3.169 3.957 4.587
11 1.048 1.796 2.201 2.255 3.106 3.850 4.437
12 1.043 1.782 2.179 2.231 3.055 3.764 4318
13 1.040 1.771 2.160 2.212 3.012 3.694 4.22]
14 1.037 1.761 2.145 2.195 2.977 3.636 4.140
15 1.034 1.753 2.131 2.18] 2.947 3.586 4.073
16 1.032 1.746 2.120 2.169 2921 3.544 4.015
17 1.030 1.740 2.110 2.158 2.898 3.507 3.965
18 1.029 1.734 2,101 2.149 2.878 3.475 3.922
19 1.027 1.729 2.093 2.140 2.861 3.447 3.583
20 1.026 1.725 2.086 2.133 2.845 3.427 3.850
21 1.024 1.721 2.080 2.126 2.831 3.400 3.819
22 1.023 1.717 2.074 2.120 2819 3.380 3.792
23 1.022 1.714 2.069 2.115 2.807 3.361 3,768
24 1.021] 1711 2.064 2,110 2.797 3.345 3.745
25 1.020 1.708 2.060 2.105 2,787 3.330 3.725
26 1.020 1.706 2.056 2.101 277719 3.316 3.707
27 1.019 1.703 2052 2.097 2,771 3.303 3.689
28 1.018 1.701 2.048 2.003 2.763 3.291 3.674
20 1018 1.699 2.045 2.090 2.756 3.280 3.660
30 1.017 1.697 2.042 2.087 2,750 3.270 3.646

2 Lok valores de p % seleccionados corresponden & valores enteros de teritico cuando los grados de Tibertad

SO MUY gandes,
La Tabla 1 ose tomo de la NMX-CH-T4H) 1996 IMNC Gufa para Lo evaluacién de e incerbdumbre en los

tesultados de las medciones, Piae 20072




XIII.

GLOSARIO DE TERMINOS.

Ajuste(de un instrumento de medicién): Operacién de levar un instrumento de
medicion a un estado de funcionamiento adecuado para su vso.

Alcance de medicion: Conjunto de valores de mensurando para los cuales el error de
un instrumento estd supuestamente comprendido dentro de ciertos limites.

Alcance nominal.  Intervalo de escala obtenida por unma posicion dada de los
controles de un instrumento de medicién. El  alcance nominal es normalmente
expresado en términos de sus limites inferior y superior, por ejemplo 100° C a 200° C.
Calibracion: Conjunto de operaciones que establecen bajo condiciones especificas, la
refacién entre los valores indicados por un instrumento de medicién o los valores
representados por una medida materializada y los valores correspondientes de la
magnitud, rcalizada por los patrones. Es ¢l proceso para establecer bajo condiciones
especificas, el error de un instrumento de medicidn con respecto a un patrén conocido.
Clase de exactitud: Clase de instrumentos que  satisfacen ciertos  reguisitos
metrologicos destinados a mantencer los errores dentro de [imites especificos. Una clase
de exactitud cs generalmente indicada por un ndmero o simbolo adoptado por
convencelon, y denominado indice de clase.

Correccion: Valor agregado algebraicamente al resultado no corregido de una

medicion para compensar ¢l error sistemdtico.
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Nota:

Nota:

I~

Deriva: Variacion lenta de una caracteristica metrolégica de un instrumento de
medicion.
Division de la escala: Parte de una escala comprendida entre dos marcas sucesivas.

Error (de medicion): Resultado del mensurando menos el valor verdadero del

mensurando.

Puesto que el valor verdadero no puede ser determinado, en la prictica se utiliza el
valor convencionalmente verdadero.

Una cantidad que nunca puede ser conocida segin la definicién de valor verdadero,
puede ser estimada. Esta estimacién se basa sobre la experiencia y el andlisis
estadistico de datos.

Error aleatorio: Resultado de una medicién menos la media que resultaria de un
ntimero infinito de mediciones del mismo mensurando realizadas bajo condiciones de

repetibilidad.

El error alecatorio, es igual al error menos ¢l crror sistemidtico.

Solo es postble un estimado del error aleatorio debido a que solamente se puede
realizar un mimero finite de mediciones.

Error maximo tolerado (de un instrumento de medicion): Valores extremos de un
crror permitido por las especificaciones, regulaciones, ¢ie.. para un instrumento de

medicion dado

2



Error sistematico: Media que resuitaria de un nGmero infinito de mediciones del
mismo mensurando realizadas bajo condiciones de repetibilidad menos un valor
verdadero del mensurando.

Escala (de un instrumento de medicion): 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 medicidn para mantener constantes en el
tiempo (o en funcidén de alguna magnitud diferente del tiempo), sus caracteristicas
metrolégicas.

Exactitud (de una medicion): Proximidad de concordancia entre el resultado de una
medicion y el valor verdadero de una magnitud medida.

Exactitud (de un instrumento de medicion): Aptitud de un instrumento de medicion
para dar respuestas proximas al valor verdadero.

Incertidumbre de la medicion: Pardmetro asociade al resultado de una medicidn, que
caracteriza la dispersion de los valores que podrian ser razonablemente atribuidos al
mensurando.

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

Instrumento de medicién: Dispositivo destinado a ser utilizado para hacer mediciones
solas o en conjunto con otros complenentarios.

Lincalidad: I5s la constancia del factor o coeliciente de un instrumento medidor en un

inlervalo de pruebu
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Magnitud (medible): Atributo de un fendmeno, cuerpe o substancia que puede ser
distinguido cualitativamente, v determinado cuantitativamente.

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 medicion.

Método de medicién: Secuencia légica de operaciones, descrita de manera genérica,
utilizada en la ejecucion de mediciones.

Patréon (de medicion): Medida materializada o instrumento de medicidn, destinado a
definir, realizar, conservar o reproducli una unidad o uno o mas valores de una
magnitud para utilizarse como referencia.

Patron internacional (de medicién): Patrén reconocido por acuerdo internacional
para servir de base para asignar valores a otros patrones de la magnitud respectiva.
Patrén nacional (de medicién): Patrén reconocide por una decisién nacional en un
pais, que sirve de base para asignar valores a otros patrones de la magnitud
concernicnte.

Patron de trabajo: Patrdn que cs utilizado rutinariamente para calibrar o verificar
medidas materializadas, instrumentos de medicién o materiales de referencia.
Procedimiento de medicion: Conjunto de operaciones, descerito especificamente, para
realizar mediciones particulares de acuerdo a un método determinado.

Repetibilidad: Proximidad d¢ concordancia entre los resultados de mediciones

sucesivas del misnio mensurando realizadas bajo fas mismas condiciones de medicion.
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Repetibilidad (de un instrumento de medicién): Aptitud de un instrumento de
medicién de proporcionar indicaciones préximas entre si por aplicaciones repetidas del
mismo mensurando bajo las mismas condiciones de aplicacidn.

Resultado (de una medicion): Valor atribuido al mensurando, obtenido por medicidn.
Resultado corregido: Resultado de una medicién después de la correccién por error
sistemadtico.

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

Sensibilidad: Cambio en la respuesta de un instrumento de medicién dividido entre ¢l
cambio correspondiente al estimulo que generd la respuesta.

Tiempo de respuesta: Intervalo de tiempo que comprende el instante en ¢l cual una
sefial de entrada es sometida a un cambio brusco especificado y el instante en el cual la
sefial de salida alcanza. dentro de ciertos limites especificados, un valor en régimen
eslable y sostenido.

Trazabilidad: Propicdad de un resultado de medicidn consistente en poder
relacionarlo con los patrones apropiados. generabmente nacionales o internacionales,
por medio de una cadena iminterrumpida de comparaciones. tenicndo todas  las
incertidumbres determinadas. A la cadena munterrumpida de comparaciones se e
conoce como cadena de trazabilidad.

Unidad (de mediciéon): Magnitud particular defomda y adoptada por convencion, con
[ cual <o comparan las otras magnitudes de la nmusma naturalera, para oxpresar

cuantitativamente su relacion con esta magnitud.



Valor (de una magnitud): Expresién cuantitativa de una magnitud particular,
expresada generalmente en la forma de una unidad de medicién multiplicada por un
numero.

Valor verdadero (de una magnitud): Valor consistente con la definicién de una
determinada magnitad en particular. Este serfa un valor que se obtendrfa por una
medicién perfecta. Los valores verdaderos son por naturaleza indeterminada.

Valor convencionalmente verdadero (de una magnitud): Valor atribuido a una
magnitud particular y aceptada, algunas veces por convencién, como el valor que tiene

una incertidumbre apropiada para un proposito determinado.
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XIV. ABREVIATURAS.

CIMP

BIMP

ISO

IEC

OIML

CENAM

SNC

LEFMN

SECOFI

PNO

INC

TAG 4

WG 3

NMX

IMNC

Comité Internacional des Poids et Measures
Bureau International des Poids

International Organization for Standarization
International Electrotechnical Commission
Organization of Legal Metrology

Centro Nacional de Metrologia

Sistema Nacional de Calibracién

Ley Federal de Metrologia y Normalizacién
Secretaria de Comercio y Fomento Industrial
Procedimiento Normalizado de Operacidn
Expresion en Francés que significa incertidumbre (incertitude}
Technical Advisory Group 4

Working Group 3

Normas Mcexicanas

fnstituio Mexicano de Normalizacion y Acreditaciodn
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