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RESUMEN



Se realiz6é un programa de calibracion de la instrumentacién de medicién volumétrica
perteneciente a la clasificacion de medicion cuantitativa en el Laboratorio de
Disolucién del Instituto Especializado de Andlisis, se incluyeron las probetas y pipetas
serolégicas (pertenecientes al grupo de instrumentacién de medicién cualitativa) ya que
su uso es comin en determinaciones cuantitativas en este laboratorio.

El primer paso en la ejecucién del programa de calibracién fue levantar un inventario de
toda la instrumentacién de medicién volumétrica, seguido de la rotulacién de cada
instrumento segin su familia. El total de unidades inventariadas fue de 54 probetas,
125 pipetas serologicas, 134 pipetas volumétricas y 196 matraces volumétricos.

Luego de concluido el inventario, se iniciaron las mediciones de cada instrumento de
acuerdo a los conceptos establecidos por la ASTM Designacién E 542-01 llamada
“Préctica Esténdar para Calibracion de Instrumentos Volumétricos de Laboratorios”.
Las mediciones se fundamentaron en la determinacién gravimétrica de la cantidad de
agua contenida o liberada, y la conversién de este valor a un volumen verdadero ala
temperatura estandar de 20° C mediante el uso de ecuaciones y tablas estandares.

Una vez terminados los ensayos, se realizaron las mediciones de incertidumbre a cada
instrumento para determinar su cumplimiento con los lineamientos de l]a Norma ISO
17025.

A cada instrumento calibrado se le edit6 su correspondiente certificado de calibracién,
en donde se mostraron: las condiciones ambientales en las que fueron realizadas las
mediciones, los resultados de cada medicion y la incertidumbre calculada. Se editaron

un total de 478 certificados de calibracién en este proyecto.



CAPITULO1
JUSTIFICACION Y OBJETIVOS



1. JUSTIFICACION

El Instituto Especializado de Anilisis (IEA) es el laboratorio oficial para realizar
anflisis de medicamentos en proceso de obtencién de registro sanitario en Panam4. El
IEA debe poseer un sistema de calidad que asegure que todos los analisis realizados,
sean confiablesy que muestren seguridad a los usuarios.

El establecimiento de un sistema de calidad garantizado le permite llegar a ser un
organismo acreditado. La acreditacién puede ser dada por una entidad de acreditacién
la ISO (Organizacién Internacional de Normalizacién) la cual tiene el cometido de
establecer la conformidad de una determinada empresa, producto, proceso o servicio a
los requisitos definidos en normas o especificaciones técnicas. Su funcién es reconocer
formalmente que una organizacién es competente para la realizacion de una
determinada actividad.

La Organizacién Internacional de Normalizacion (ISO) como entidad de certificacion y
acreditacion, en lo concerniente a los “Procedimientos de control del equipo de
inspeccién, medicién y prueba” establece que cada laboratorio debe determinar un
sistema de mediciones, la exactitud requerida y ademas, seleccionar el equipo adecuado
para la inspeccién de estas pruebas (1).

Estos aspectos enfatizan el hecho de que la empresa debe calibrar y ajustar todo el
equipo de inspeccién, medicién y prueba a intervalos definidos. Esta calibracién debe
realizarse con equipo certificado y patrones reconccidos. El equipo calibrado debe
tener una identificacién en donde se indique el estado de la calibracién y sus registros
de realizaci6n (1).

El Laboratorio de Disolucién del Instituto Especializado de Analisis no contaba un

programa de calibracién de la instrumentacién de medicién volumétrica por lo que se



hizo una prioridad desarrollarlo para optar por Ias certificaciones/ acreditaciones de la

Organizacion Internacional de Normalizacion.

La obtencién de la acreditacién del IEA brindard una serie de beneficios como:
confianza en el consumidor/usuario al garantizar que el producto ha sido evaluado
segun normas internacionales, desarrollo de 1a empresa, aumento de su competitividad,
mejoramiento continuo de los procesos y un mejoramiento en el valor afiadido para el

producto (2).

Los objetivos de este proyecto estaban encaminados a que el Laboratorio de Disolucion
del IEA establezca un programa de calibraciéon de la instrumentacién de medicién
volumétrica utilizada en los anélisis de medicamentos de acuerdo a los requisitos de la
Norma ISO 17025.

2. OBJETIVOS
a. Objetivo General
1. Calibrar los instrumentos de mediciones volumétricas utilizadas en los anlisis
cuantitativos de medicamentos, en ¢l Laboratorio de Disolucién del Instituto
Especializado de Analisis, de acuerdo a los requisitos establecidos por la Norma
ISO 17025.
b. Objetivos Especificos
1. Inventariar todos los instrumentos de medicién volumétrica utilizados en los
analisis cuantitativos.
2. Identificar la instrumentacion de medicion volumétrica, previamente
inventariada para calibrar, segiin el procedimiento desarrollado para la
realizacién de este proyecto.



M

Desarrollar el procedimiento estindar de operacién para realizar la calibracién
de instrumentos de medicién volumétrica.

Desarrollar un plan de calibracién de la instrumentacién de medicion
volumétrica a calibrar.

Determinar el error absoluto de la instrumentacion de medicién volumétrica.
Determinar la incertidumbre del proceso de calibracién de los instrumentos de
medicién volumétrica.

Editar informes o reportes de calibracién a cada instrumento de medicién

volumétrica.



CAPITULO II
INTRODUCCION



1. CALIBRACION

Se entiende por Calibracién el conjunto de operaciones bajo condiciones especificas
que tiene por finalidad examinar, certificar y determinar cualidades metrolégicas de un
instrumento con respecto & un patrén (3).

Los patrones deben presentar trazabilidad, es decir, su incertidumbre debe ser
debidamente certificada por una entidad acreditada. Unicamente la trazabilidad permite
asegurar la correcta lectura de los equipos empleados en cualquier medicion, dentro de
sus mérgenes de incertidumbre calibrados. (4)

Durante el proceso de calibraci6n, el instrumento a calibrar debe ser verificado para un
niimero suficiente de puntos a lo largo de todo el rango de medida, de manera que pueda
estimarse con una resolucién adecuada el comportamiento del instrumento en todo este
rango. Para cada uno de estos puntos se aplica un procedimiento de comparacion, en el
que se realizan varias medidas en las mismas condiciones. (4)

De esta forma, a través de la calibracion, se puede conocer la estimacién con un cierto
nivel de confianza de los errores que comete un instrumento de medida en todo su
rango. Es necesario conocer esta informacion para poder evaluar la incertidumbre de
una medida realizada con dicho instrumento. (4)

Los procesos de calibracion pueden dividirse en dos grandes grupos: directos e
indirectos. En este proyecto se utilizo el método de calibracién directa.

2. INCERTIDUMBRE EN LAS MEDICIONES
La imperfeccion natural de la realizacién de las mediciones, hace imposible conocer
con certeza absoluta el valor verdadero de una magnitud: Toda medicién lleva implicita

una incertidumbre, que de acuerdo al Vocabulario Intemnacional de Metrologia (VIM),



€s un parametro que caracteriza la dispersién de los valores que pueden ser atribuidos
razonablemente al mesurando. (7)

La incertidumbre de medida incluye, en general, varias componentes. Algunas pueden
estimarse a partir de la distribuci6n estadistica de los resultados de series de medicién, y
pueden caracterizarse por la desviacion tipica muestral (componente de la
incertidumbre de tipo A). Las estimaciones de otras componentes de la incertidumbre
(tipo B) solamente pueden basarse en la experiencia o en otras informaciones. (3)

En los certificados de calibracion, segin es estipulado en la guia EA-4/02 y CEA-
ENAC-LC/02 de expresion de la incertidumbre de medida en las calibraciones, esta
incertidumbre se ha de expresar como “incertidumbre expandida” de medida y se
obtiene de multiplicar la incertidumbre tipica, que no es necesaria que aparezca en el
certificado, por el factor de cobertura k. En los certificados de calibraciéon que editados

en este proyecto se mostrara €l valor de incertidumbre.

2.1 Estimacién de Incertidumbre

En la cuantificacién de la incertidumbre hay que tener en consideracion un modelo

fisico, un modelo matemético y la identificacion de las fuentes de incertidumbre.

a. Modelo Fisico: Un modelo fisico consiste en el conjunto de suposiciones sobre el
propio mesurando y las variables fisicas o0 quimicas relevantes para la medicién,
Estas suposiciones incluyen:

Una medicién fisica, por simple que se vea, tiene asociado un modelo que solo
aproxima el proceso real. (1,2)
b. Modelo Matemitico: el modelo fisico se representa por un modelo descrito con

lenguaje matemitico. El modelo matemético supone aproximaciones originadas por



la representacion imperfecta o limitada de las relaciones entre las variables
involucradas. (1,2)
c. Identificacion de las fuentes de incertidumbre:
Una vez determinados el mesurando, el principio, el método y el procedimiento de
medicién, se identificaran las posibles fuentes de incertidumbre en donde se muestran
las siguientes variables: (Mc=medicién de la masa del recipiente lleno, Mb= medicién
de la masa del recipiente vacio, pA=densidad del agua, Ta =temperatura medida del
agua pB=densidad de las pesas de la balanza, o= pa=densidad del aire (Figura #1).

(1,2)

Tolesmncia Refisenciadel Pa=7(P,t, H)
fibmormes calcullads segim [3]

Figura #1 Diagrama de drbol de las fuentes de incertidumbre en calibracién de

instrumentacién volumétrica

3. REQUERIMIENTOS DE CALIBRACION DE ACUERDO A LA NORMA ISO

9001 Y 17025



La serie ISO9000 es un juego de normas de aseguramiento de calidad desarrolladas
por la Organizacién Internacional de Normalizacién (ISO) en conjunto con la directiva
de la Comunidad Europea en 1987, su objetivo es asegurar que los sistemas de calidad
de las empresas que adoptan sus normas sean controlados y mas eficientes (1).

Estas normas ofrecen una forma normalizada para evaluar y certificar el sistema de
aseguramiento de calidad de las compafiias (1). Esta normalizacién consiste en que la
propia empresa mantenga sus procesos controlados por medio de la estructuracién de
una organizacion manejada por procedimientos. Estos son la guia para la realizacién de
todos los procesos que en dicha organizacion se ejecutan. Por ejemplo en la Seccién de
control del equipo de inspeccion, medicién y prueba, se solicita que después de ejecutar
un procedimiento de inspeccién y prueba se debe elaborar un reporte el cual seria la
evidencia escrita de la accion ejecutada (1).

El requisito 4.11 de la familia de normas para el aseguramiento de la calidad ISO 9000,
relativo al control de los equipos de inspeccién, medicién y ensayo, indica que éstos
“deben ser utilizados de manera que se asegure que la incertidumbre de la medida es
conocida y compatible con la capacidad de medida requerida”. Esto es, si un sistema de
control y aseguramiento de la calidad funciona satisfactoriamente, las medidas deben
ser de alta calidad, lo cual quiere decir que s6lo se realizarén medidas con sensores
debidamente calibrades, y cuya incertidumbre sea conocida. Todos los errores en las
medidas realizadas deben estar identificados, cuantificados y, en su caso, compensados.
Para asegurar esta condicién la compafifa debe establecer un plan de calibracién y
mantenimiento de los equipos de medida.

El desarrollo de programas de calibracién es un requisito de la Norma ISO 9001, en lo
que respecta a Normalizacién de control de equipo de inspeccién, medicién y prueba.

Estos programas de calibracién tienen como objetivo asegurar la calibracién de la



instrumentacién utilizada en dicha organizacién. Un programa de calibracién es
medular en un analisis quimico o farmacéutico. El beneficio de la calibraci6én incide en
la exactitud de los resultados de los analisis realizados con respecto al valor verdadero
().

Un programa de calibracién de la instrumentacion de medicion volumétrica utilizada
en el laboratorio nos permite estimar el valor convencionalmente verdadero de una
medida o de un material de referencia, los errores de indicacién de un equipo de
medici6n y las correcciones entre otras propiedades metrologicas (2).

La Norma ISO-17025 estipula que todos los equipos (soporte l6gico, utilizados para
ensayos, para muesfreos o para pruebas) deben ser calibrados. Su calibracion debe
formar parte de un programa de calibracién de equipos en uso y nuevos avalado por un
procedimiento especifico bien definido (1).

Segrin las exigencias de las normas ISO (9000, 9001 y 17025) y la importancia de los
programas de calibracién de instrumentacién y equipo, todo laboratorio de anélisis de
productos farmacéuticos debe definir, documentar y mantener su politica de calidad y
procedimientos de laboratorios para controlar calibrar y verificar los equipos de
medicién y prueba utilizados. El seguimiento de estas exigencias garantizard que un
producto se ajuste a las especificaciones y criterios de calidad establecidos (1).

Luego de revisar los requisitos de la Organizacion Internacional de Normalizaciéon
(ISO) con respecto al desarrollo de programas de calibracién, calibracién de equipos y
prueba de los equipos nuevos, se infiere que cada laboratorio debe mantener un
programa de calibracién de sus equipos de medicién y pruebas para obtener la
acreditacion que le permita determinar sus competencias para realizar determinados

tipos de ensayos, mediciones y calibraciones.



La acreditacién es un reconocimiento formal de la competencia del laboratorio que se
fundamenta en los servicios de calibracion de instrumentacién y equipos lo cual

parantiza ensayos con resultados confiables (3).

La norma internacional ISO 17025:1999 (IRAM 301:2000) "Requisitos generales para
la competencia de los laboratorios de ensayo y calibracién”, establece los requisitos a
cumplir para acreditar la competencia de los laboratorios de ensayo y calibracion (2).
Las acreditaciones de los laboratorios en el mundo estan en franco crecimiento y como
ejemplo, sélo en la Argentina, hay cerca de 40 laboratorios acreditados hasta la fecha

(1,4).



CAPITULO III
METODOLOGIA



1. INVENTARIO DE CRISTALERIA

El primer paso en la ejecucion del programa de calibracién fue levantar un inventario de
toda la instrumentacién de medicion volumétrica. Dicho proceso fue ejecutado en la

semana del 17 de febrero de 2005 (Anexo 1).

Se utilizé6 una codificacién especial para cada familia de instrumento, PV (Piperas
Volumétricas), PS (Pipetas Seroldgicas), VO (Matraces Volumétricos) y PR
(Probetas). La identificacién del instrumento sigue el siguiente patrén: LLNNN (LL =

Clasificacién de familia de instrumento y NNN= Secuencia Numérica del Instrumento).
2. EQUIPOS

Durante la calibracién de la instrumentacién volumétrica se utilizaron los siguientes
equipos:

e Balanza analftica

Termoémetro

Bardmetro

Termo higrémetro

3. PROCEDIMIENTO DE CALIBRACION
3.1 Proceso de Limpieza
Antes de iniciar la medicién se someti6 el instrumento de medicién volumétrica a un
proceso de limpieza, éste consistié en lavar el instrumento con detergente
alcoholado, posteriormente el instrumento fue enjuagado con abundante agua

destilada y secado a temperatura ambiente.



32 Ajuste del Menisco

Al momento de ajustar el menisco en la préctica, se colocd el instrumento a nivel de
los ojos y se llevo el agua al nivel, en el caso de probetas y matraces volumétricos el
ajuste del menisco se realizé con un gotero. El ajuste del menisco en todos los casos
fue como muestra la Figura #2, una vez ajustado el menisco se limpiaron las paredes

internas del recipiente con papel para evitar excesos de agua. (4)

VAV

._.\"_"-—_-'_"'/

“NANA
Figura #2 Muestra de ajuste de menisco de referencia.

3.3 Acondicionamiento de instrumentacién de medicién a las condiciones
ambientales

El termo higrémetro y el termémetro fueron colocados 15 minutos antes de iniciar
las mediciones para asegurar que éstos estuviesen adecuados al drea de medici6n y

asi obtener resultados correctos.

3.4 Proceso de Calibracién
El procedimiento fue aplicado segin el tipo de instrumentacién de medicién
volumétrica. (14)

o  Pipetas Volumétricas:



Se tar6 un vaso quimico de poca capacidad (recipiente receptor).

b) Sellen6 un segundo vaso quimico con agua destilada.

c) Setomo la temperatura del agua afiadida en el segundo vaso quimico, y se
anot6 el valor.

d) Se llen6 la pipeta con ayuda de una propipeta hasta umos pocos
centimetros por encima de la linea de aforo.

e) Se aford el instrumento.

f)  Se agregé el agua al vaso quimico (previamente tarado) desde la pipeta,
asegurandose que la punta de la pipeta estuviese en un angulo de 45° del
vaso receptor y que la punta de la pipeta tocara la pared de éste.

g) Seesperd 3 segundos después de que se hubiese liberado toda el agua de la
pipeta.

h) Se tapé inmediatamente el vaso quimico y se pesé nuevamente, en esa
ocasién con el agua vertida.

i)  Se anotaron los resultados, T°, gramos de agua y valores de humedad
relativa (Anexo 2).

J)  En el caso de pipetas seroldgicas, el procedimiento se repitié cinco veces
en tres puntos diferentes.

k) Parael caso de pipetas volumétricas, el procedimiento fue repetido cinco
veces en la linea de aforo. (3,4)

e Probetas:

a) Se taré un vaso quimico de poca capacidad (recipiente receptor).

b) Se llen6 un segundo vaso quimico con agua destilada.

¢) Se tomo la temperatura del agua afladida en el segundo vaso quimico.



d) Se agregb agua en la probeta hasta unos centimetros por debajo del punto
que desea medir (linea de aforo),

€) El recipiente fue dejado (dos) minutos hasta que se drene por gravedad el
exceso de agua que esta por encima del punto a aforar.

f) Se afor¢ el instrumento con un gotero.

g) El agua fue rdpidamente liberada en el vaso quimico, éste a su vez fue
tapado inmediatamente, la punta de la probeta debi6 estar en contacto con
la pared del recipiente colector.

h) Se esperd tres segundos después que la probeta hubiese liberado todo su
contenido.

i) Se peso el vaso quimico (recipiente colector), previamente tarado, con el
agua aftadida.

i) Los resultados fueron registrados (gramos de agua y valores de humedad
relativa) en el formato Anexo (Anexo 3).

k) Este procedimiento se repitié cinco veces en tres puntos diferentes. (3,4)

e Matraz Volumétrico:

a) Se peso el matraz volumétrico cinco veces.

b) Se llen6 un vaso quimico con agua destilada.

¢) Se tomo la temperatura del agua afiadida en el vaso quimico, y se anot6 el

valor.

d) Se agreg6 agua en el matraz hasta unos centimetros antes del punto del

aforo.

e) Se dejo el recipiente 2 minutos hasta que se drene por gravedad el exceso

de agua que esta por encima del punto a aforar.

f) Se aforé con un gotero.



g) Se pes6 el matraz, previamente aforado, con el agua afiadida. En este
punto fue necesario ser muy cuidadoso con los excesos de agua, los
resultados fueron registrados en formato anexo (Anexo 2).

h) Este procedimiento se repitié 5 veces en la linea de aforo. (4, 5)

4. CALCULOS

4.1 Célculo de Volumen de agua contenida o liberada ( V)
En este proyecto se utilizé el método de calibracién recomendado por la ASTM
Designacién E 542-01 Hamada “Préctica Estdndar para Calibracién de Instrumentos
Volumétricos de Laboratorios” (6). Este procedimiento est4 basado en la determinacién
gravimétrica de la cantidad de agua contenida o liberada, en donde se permite
determinar el volumen del instrumento a una temperatura de referencia a partir de la
medicién de la masa del agua destilada contenida en el mismo. Para obtener el volumen
del frasco a la temperatura de referencia de 20°C, considerando la densidad del agua a
la temperatura de calibraci6n, la dilatacién clibica del material y la correccién por la
pesada en el aire se utilizé la siguiente expresién:

V0= (Mc-Mb)(1/PA-Pa)(1-Pa/PB)[1-a (T-20)]

En donde V3o- volumen de agua contenida o liberada.

Para la determinacién de la masa de agua destilada se utilizé el método de pesada
directa, en donde se midi6 la masa del recipiente vacio (Mb) y después del recipiente
lleno con agua destilada hasta la marca de aforo (Mc); la diferencia de masa de ambas
mediciones seria la masa contenida o liberada en el recipiente (Ma). Las correcciones
por flotacién y la diferencia de temperatura se consideraron respecto a la temperatura

de referencia de 20°C y la temperatura del recipiente durante las mediciones (T,).



De acuerdo al método propuesto en el documento llamado “Guide to the Expression of

Uncertainty in Measurement” GUM, se estimé para cada instrumento la incertidumbre

en la calibracién del mismo a la temperatura de referencia de 20°C, utilizando el

método gravimétrico. (1)

Las variables que forman parte de la ecuacion de V20 se definen de la siguiente

forma:

a) Mb: se llevan a cabo mediciones repetidas de la masa del recipiente vacio y
se calcula el promedio que corresponde al valor de Mb. Su incertidumbre puede
estimarse a partir de la desviacion estandar de la media.

b) Resolucién de la balanza: La resolucion de la balanza es 0,01 g; la
incertidumbre estandar se calcula considerando una distribucién de probabilidad
uniforme que corresponde a 0.0029g.

¢) Calibracién de la balanza: El certificado de calibracion de la balanza indica una
incertidumbre de 0,02 g con k = 2, que corresponde a 0.01 g.

d) Mc (medicién de la masa del recipiente lleno): Se realizaron cinco mediciones
de la masa del recipiente lleno con agua hasta la marca de aforo y se calcula la
media para obtener McR. La incertidumbre debido a la variabilidad en los
resultados de la medicién de Mc tiene una forma de evaluacién tipo A; de
acuerdo con la GUM, esta incertidumbre puede estimarse a partir de la
desviacion estandar de la media.

e) Calculo de la densidad del agua: para el célculo de la densidad del agua y su
incertidumbre relativa se utiliz6 el documento denominado “Recommended
table for density and relative density of de-aerated Standard Mean Ocean Water

(SMOW) at 101 325 Pa. Expanded uncertainties are given (k=2 )” (Anexo 4). (5)



f) Célculo de la densidad del aire: Para el célculo de la densidad del aire se
utiliz6 la siguiente formula:
Densidad del aire:

pa=0.3484p-0.90(hr) x exp(0.061t)
273.15+

En donde la densidad del aire, pa esta kgm™, donde la presién, p es dada en mbar o hPa,
1a humedad relativa, HR es expresada como porcentaje, y la temperatura, t en °C, esta
ecuacion tiene una incertidumbre relativa de 2 x 10* en el rango de
900hPa<p<1100hPa, 10°C<t<30°y hr<0.8.

La Incertidumbre de la densidad del aire fue calculada derivando la formula de pa con
respecto a cada variable para tener asf los coeficientes de sensibilidad. Los coeficientes
de sensibilidad indican que tanto podria afectar cada variable al resultado final de la

formula.
»  Derivacién de la ecuacion p a=0.3484p-0.90(hr) x exp(0.061t) con respectoa p
273,15+t
pa=f(p, hr, 9)=f

8f=C, = 0.34848
8p 273.15+

»  Derivacion de la ecuacién o a=0.3484p-0.90(hr) x exp(0.061t) con respecto
ahr 273.15+t

5= Cyy = -0.90e"%"
Shr 273.15+t

= Derivacion de la ecuacién pa=0.3484p-0.90(hr) x exp(0.061t) con respectoat
273.15+



of=C, = «273.15+t)(0.0549(hr)e" %" )-0.34848p+0.90(hr)e* ™"

ot

(273.15+t)?

Luego de realizar los célculos de coeficientes de sensibilidad para cada variable, se

realiz6 la operaciéon de U pa que corresponde al célculo final de la incertidumbre de la

medicién del aire.

U pa=2V(C;* x U )+(Ci’ x U Y) + (C2 x UD) + (U ,d)

En donde las variables de U corresponden a la incertidumbre mostrada en los

certificados de calibracion de cada instrumento.

g) Densidad de las pesas de la balanza: La variacion promedio de la densidad de
las pesas de acero inoxidable es de + 0,08 g/cm®. La incertidumbre esténdar se
calcula suponiendo una distribucién de probabilidad rectangular que
corresponde a 0,046 g/cm’

h) Coeficiente de expansién cibica del vidrio: La norma ISO 4787 [5] y la
informacién técnica que proporciona el fabricante indican el mismo valor de 1,0

x 107 K para el coeficiente de expansion cibica del vidrio de boro silicato.

Asumiendo una variacién del valor de + 5-10%, la incertidumbre estAndar

relacionada con este coeficiente es: 0,000 002 9 K

i) Temperatura; en la medicién de la temperatura se toma en consideracién dos

aspectos importantes:

= Laresolucion del termémetro es de 1 °C, sin embargo, las lecturas registradas
tienen una resolucién de 0.1 ya que se han estado realizando a escala. La
incertidumbre estédndar se calcula con base en una distribucién rectangular que

corresponde a 0. 029 °C,



= Calibracién del termémetro: el certificado de calibracién del termémetro
indica una incertidumbre de 0,1 °C con k=2, su incertidumbre es de 0.05 °C.

e Variaciones de la temperatura del agua durante la calibracién: Las variaciones
la temperatura del agua durante la calibracién se observan cuando se mide
la temperatura del agua al inicio y al final de la calibraci6n. La incertidumbre
estindar se obtiene suponiendo una distribucién rectangular en donde su

incertidumbre es aproximadamente 0.29 °C.

42 Medicién de incertidumbre del cdlculo del valor de V3
¢ Coeficientes de sensibilidad (se obtienen por derivacién parcial respecto a cada
variable de la ecuacion de Vi )
a) Derivacién parcial de la ecuacién de Vo con respecto a Mb (masa del recipiente
vacio):
omy=8Vaq = -1 )(1-_ps X1-0(Tp-20))
(Omy)  paPa PB
b) Derivacién parcial de la ecuacién de Vo con respecto a Mc (masa del recipiente
con agua):
CMc=06Vn = (L) (1-_ps )(1-(Tx-20))
(Bm)  PaPa PB
c) Derivaci6n parcial de la ecuacién de Vg con respecto a pA (densidad del agua):
Con=BYa~(Me—Mb)(1-po)(1-e(Ta-20))__-1 )
8pa Pa (pA-pay’
d) Derivacion parcial de la ecuacién de V3 con respecto a pa (densidad del aire):
CPa=—0V20=

dpa
(Me-M)(1-0 TA=20))((~1/(Pa(Pa—Pa)}H (PB- PaYPENI/A Pa—pa)))



e) Coeficiente de expansién Cibica:

€ a =5Va0~ (Me-Mp)(1/(pa—pa))(1{ps/Pe)X20-TA)
Ba

f) Densidad de las pesas de la balanza:

cpp=8Va0= (Me-Ms)(1/(pa=pa))(1- o Ta—20)(ps/pp’)
Spa

g) Temperatura

0’rA=5;_/rz_ = (Mc-Mp)X(1/(pa—pa))(1<pa/PR))-a
A

La contribucion de cada fuente de incertidumbre se obtiene finalmente cuando se
multiplica la incertidumbre estdndar con su coeficiente de sensibilidad: (cx) (ux).
La incertidumbre combinada se obtiene con la suma cuadrética de las contribuciones
individuales:
u(Vao)VE (et ud=

X

V26~ V(Cob* Umnasad)“H Cte* Unmasac)™HCpa *Upa ) HCpa* U HCpa* Ui HCa*Un) HC

1A*UTa

En donde:

# masa b €5 la incertidumbre estindar de la masa del recipiente vacio,

U masac €5 la incertidumbre estndar de la masa del recipiente lleno con agua,

U pa €s la incertidumbre estindar de la densidad del agua,

u o, €5 la incertidumbre estindar de la densidad del aire,

u ,p es la incertidumbre estindar de la densidad de las pesas de la balanza,

u , es 1a incertidumbre estdndar del coeficiente de expansi6n ciibica, calculada en ITL6,

ury4 es la incertidumbre estandar de la temperatura del agua, calculada en 1113,



4.3 Cilculo de Incertidumbre expandida
La incertidumbre estAndar u. representa un intervalo centrado en el mejor estimado del
mesurando que contiene el valor verdadero con una probabilidad p de 68%
aproximadamente, bajo la suposicion de que los posibles valores del mesurando siguen
una distribucién normal.
Generalmente se desea una probabilidad mayor, lo que se obtiene expandiendo el
intervalo de incertidumbre por un factor k, llamado factor de cobertura. El resultado se
llama incertidumbre expandida U.

U=k x u.
Sin embargo para el célculo de manera rigurosa de la incertidumbre se utiliza la
siguiente ecuacion:
U= X t(Ver)
Donde ty(ver) es el factor derivado de 1a Distribucion “t” de Student a un nivel de
confianza p y ver grados de libertad y obtenido en tablas.
La incertidumbre expandida U indica entonces un intervalo que representa una fraccién
p de los valores que puede probablemente tomar el mesurando. El valor de p es llamado
el nivel de confianza, en este proyecto se tom6 un nivel de confianza de 95.45 con k=2
correspondiente a una distribucién normal.
Para cinco mediciones el valor de t,(ve) es 2.87, por lo que este valor es multiplicado at
valor de u, dando como resultado la incertidumbre expandida.
Esta formula de V5 fue creada en una hoja Excel, una vez realizada la medicion de los
instrumentos los datos fueron ingresados en la formula para la obtencion de este valor

y el valor de incertidumbre.



44 Errores Miximos Permitidos para la Capacidad de la Instrumentacién de
Medicién Volumétrica

El NIST (National Institute of Standards Technology) ha establecido valores de

tolerancias para la instrumentacién de medicion volumétricas, estos valores de

tolerancias son comparados contra los resultados obtenidos en la calibracion de la

instrumentacién (Tabla No. 1) (10).

Tabla No.1
Tolerancias para la Instrumentacién de Medicién Volumétrica recomendadas por
el NIST.
CAPACIDAD MATRAZ PIPETAS (ML) BURETAS (ML)
DEL VOLUMETRICO
INSTRUMENTO
(ML)
1 +0.02 - -
2 +0.02 +0.006 --
5 +0.02 +0.01 +0.01
10 +0.02 +0.02 +0.02
25 +0.03 +0.03 +0.03
50 +0.05 +0.05 +0.05
100 +0.08 +0.08 +0.10
200 +0.10 +0.10
250 0.12
500 +0.20
1000 +0.30

No se obtuvo informacién sobre las instrumentaciones de medicién volumétrica con
capacidad menores a 1 ml y mayor de 1000 ml.

Para el anélisis de los resultados de las mediciones de los matraces volumétricos se
utilizaron los valores de tolerancias recomendados por el NIST.

La Normma UNE (Una Norma Espafiola) 400306-1:1997 establecié valores de errores
méximos permitidos para la capacidad de las pipetas. Ademis establece que el error
méaximo permitido para la capacidad de las pipetas serolégicas no debe exceder el valor
més pequeflo de 1a escala, nos basaremos en este principio para el anflisis del error
detectado en cada instrumento graduado calibrado.



CAPITULO IV
RESULTADOS



IV. DISCUSION DE RESULTADOS

1. Detalles de Instrumentacién Inventariada

El inventario de la instrumentacién mostré 51 probetas, 134 pipetas volumétricas, 109
pipetas serologicas y 190 matraces volumétricos, un total de 510 instrumentos de
medicién volumétrica para calibrar (Gréifica No. 1). De este total se calibraron 478
instrumentos (93.7%) ya que 16 no se encontraban aptos para ser calibrados y 16

unidades no fueron encontrados al momento que le correspondia ser calibrados.

4711 599
509
Cantidad 134 199 193
0 -
Instrumento
B Probetas W Pipetas Volumétricas
O Pipetas Serolégicas H No calibrables
H No encontrados [OMatraces Volumétricos
M Total Calibrado O Total Inventariado

Grifica No.1 Detalles sobre Instrumentacién Inventariada y Calibrada

1.1 Probetas

En la Gréfica # 2 se muestran las probetas calibradas, 54 unidades fueron inventariadas
sin embargo, s6lo 51 (94.4%) fueron calibradas ya que 3 unidades se encontraban

defectuosas lo que impidi6 su calibracion.
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Capacidad
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E Total Calibrada E Total Inventariada

Grifica No. 2 Probetas Calibradas de acuerdo a su capacidad

1.2. Pipetas volumétricas
En la Grafica #3 se observan los detalles de las pipetas volumétricas calibradas. Se
inventariaron un total de 134 pipetas, 5 pipetas fueron detectadas defectuosas y 5 no

encontradas luego de inventariadas por lo que no fueron calibradas.
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B 100mlI | 50mi a25ml m20 ml
W15 mi B 10 ml m5ml m4aml
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M No encontradas B Calibrado N Inventariado J

Griéfica No. 3 Pipetas Volumétricas Calibradas de acuerdo a su capacidad



1.3. Matraces volumétricos

En la Grifica #4 se observa el detalle de los matraces volumétricos calibrados. Se
inventariaron un total de 196 unidades, sin embargo sélo 193 unidades (98.5%) fueron

calibradas ya que 6 unidades no fueron encontradas al momento de ser calibradas.

200
150
£
'g 100
&
@ 50 7 A8 2
0
Capacidad
W 2000ml B 1000ml E 500ml M 250ml
B 200ml H 100ml E50ml B 25ml
O10ml B 5ml B No Encontrado M Total Calibrade
M Total Inventariado

Grifica No. 4 Matraces Volumétricos calibrados de acuerdo a su capacidad

1.4 Pipetas Serolégicas
En la grifica #5 se observan detalles sobre de las pipetas serologicas calibradas. Se

inventarié un total de 126 unidades, sin embargo, se calibraron 109 pipetas serolégicas

(86.5%) ya que 8 estaban defectuosas y 8 unidades no fueron encontradas en el

momento de la calibracion.
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Grifica No. 5 Pipetas serolégicas calibradas de acuerdo a su capdcidad

2. Andlisis de errores de la instrumentacién calibrada:
Se realizé un anélisis de los errores obtenidos en cada instrumento, siguiendo el

concepto de la NIST (Tabla No. 1), obteniéndose los siguientes resultados (Tabla No.
2).

Tabla No. 2 Anilisis de errores de Instrumentacién Calibrada segin NIST y UNE

PV Y% VO % PR % __PS % Totales %
Dentro del
rango 103 83.1 53 20 51 100 109 100 316 67.4
Fueradse|

rango 21 16.9 136 80 0 0 0 0 157 326
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Grifica No. 6 Anilisis de errores segiin rango de tolerancia de la
instrumentacién.
Un 80% de los matraces volumétricos presentan tolerancias fuera de lo establecido por
la NIST (no se consideraron 4 unidades de 2000 ml de capacidad ya que la NIST no
hace referencia sobre capacidades mayores de 1000 ml). Por otro lado, entre las pipetas
volumétricas un 16.9% est4 fuera del rango de tolerancia.
Los instrumentos graduados como las pipetas serolégicas y probetas estan 100% dentro

de los valores establecidos por la Norma UNE.

2.1 Pipetas Volumétricas

En la Grifica No. 7 se presenta la proporcion de pipetas volumétricas con errores fuera
de rango de acuerdo a su capacidad. Se observa que el 66.6% de las pipetas
volumétricas de 50 ml tienen proporcion de errores fuera de los rangos de tolerancia, un

95.7% de las pipetas volumétricas de 1 ml presentaron errores dentro de rangos de



tolerancia, mientras que el 100% de las pipetas volumétricas de 25ml y 5 ml

presentaron errores dentro de rangos de tolerancia

100,

iml 2ml 3ml 4ml S5mi  10ml 20ml 25ml 50ml
Capacidad

W% dentro de rango de tolerancia B % fuera de rango de tolerancia |

Grifica No. 7 Andlisis de errores segiin rango de tolerancia de las pipetas
volumétricas.

2.2 Matraces Volumétricos

La Grafica No. 8 muestra la proporcién de matraces volumétricos con errores fuera
de rango de acuerdo a su capacidad. Se observa que un 92.6% de los matraces
volumétricos de 250 ml presentan error fuera de rangos de tolerancia, le sigue un
91.4% que corresponde a los matraces volumétricos de 100ml y un 84.6 % que
corresponde a los matraces volumétricos de 50 ml. Los matraces volumétricos que
menor proporcién de errores presentaron corresponden a los de 5 ml de capacidad con

un 60% y 200 ml con un 50%.
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Grifica No. 8 Anilisis de errores segiin rango de tolerancia de las matraces
volumétricos

2.3 Pipetas serolégicas y Probetas

La norma UNE especifica que para cilindros graduados, el error minimo aceptado
corresponde a la minima division de la escala del instrumento. Por esto se considera que
el 100% de las pipetas serolgicas y probetas estan dentro de los rangos ya que no

presentaron errores superiores a la minima escala.

3. Certificaciones de Calibracién

Tabla No. 3 Certificaciones de calibracién emitidas por instrumentos

Tipo de Probetas | Pipetas Pipetas Matraces Total
Instrumento Volumétricas | Serolégicas | Volumétricos | Emitidos
Cantidad 51 124 109 193 478

por

Instrumento

% 10.7% 25.9% 23.0% 40.4% 100%




Luego de completar la calibracion de la instrumentacién de medicion volumétrica, se
emiti6 un certificado de calibracién para cada instrumento. En la Tabla No. 3 se muestra
el total de certificados de calibracién emitidos.
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B Establecer un plan permanente de calibracion de instrumentacién volumétrica
cualitativa y cuantitativa.

B Adquirir un barémetro para facilitar la lectura de la presién atmosférica.
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CAPITULO VII
ANEXOS



Anexo 1

Detalle del Inventario de Instrumentacién de medicién volumétrica
realizado en el Laboratorio de Disolucién del IEA el dia 17 de febrero
de 2005.



1 e W W ZUUD

Numeraclén Capacldad Marca Ubicacién Observaciones
PV01 1mi Pyrex 45
PV02 1ml Pyrax 45
PV03 1mi Pyrex 45
PV04 1ml Pyrex 45
PV05 1mi Pyrex 45
PV06 1 mi Pyrex 45
PV07 1mi Pyrex 45
PV08 1 ml Pyrex 45
PV09 1 mi Pyrex 45
PV10 1ml Pyrex 45
PV11 1ml E-MIL 45
PV12 1 mi E-MIL 45
IPV13 1ml E-MIL 45
PV14 2ml Kimax 45
PV15 2ml Kimax 45
PV16 2ml Kimax 45
PV17 2ml Kimax 45
PV18 2mi Kimax 45
PV19 2mi Kimax 45
PV20 2mi Kimax 45
PV21 2mi Kimax 45
PV22 2mi Kimax 45
PV23 2ml Pyrex 45
PV24 2mi Pyrex 45
PV25 2ml Pyrex 45
PV26 2mi Pyrex 45
PV27 2ml Kimax 45
PV28 2ml Pyrex 45
PV29 2mi Pyrex 45
PV30 2mi Pyrex 45
Pv31 2mi Pyrex 45
PV32 2mi Pyrex 45
PV33 2mi Pyrex 45
PV34 2ml Pyrex 45
PV35 2mi Pyrex 45
PV36 2mi Pyrex 45|Rotas No Calibrable
PV37 2mi Pyrex 45
PV38 2ml Pyrex 45
PV39 2ml Pyrex 45
PV40 4mi Kimax 45
PV41 4mi Kimax 45
PV42 4ml Kimax 45
PV43 4ml Kimax 45|Rotas No Calibrable
PV44 4mi Kimax 45
PV45 4aml Kimax 45
PV46 4m| Kimax 45
PV47 4mi Kimax 45
PV48 4ml Pyrex 45|Punta rota
PV49 2ml Pyrex 45
PV50 Ami Pyrex 45
PV51 4ml Pyrex 45

~47-
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PV52 Ami Pyrex 45
PV53 4ml SGA 45
PV54 4ml| SGA 45
PV55 3ml SGA 43
PV56 3ml Kimax 43
PV57 3ml Kimax 43
PV58 10mi Kimax 21
PV59 10mi Kimax 21
PV60 10mi Kimax 21
PV61 10mi Kimax 21
PV62 10ml Pyrex 21
PV63 10mi Pyrex 21
PV64 10ml X 21
PV65 10ml Pyrex 21
PV66 10ml Pyrex 21
PV67 10m| rex 21
PV68 10mi SGA 21
PV69 10mi SGA 21
PV70 10ml SGA 21
PV71 10mi Pyrex 21
PV72 10mi TEKK 21
PV73 20ml Kimax 21
PV74 20mi Kimax 21
PV75 20ml Kimax 21
PV76 20mi| Kimax 21|Rotas No Calibrable
PVT7 20ml Kimax 21]|Rotas No Calibrable
PV78 20mi Kimax 21
PV79 20mi Kimax 21
PV80 15mi SGA 21|Boca Rota
PV81 25mil Kimax 21
PVv82 25mi Kimax 21
PV83 26ml Coming 21]|Boca Rota
PV84 25ml Comi 21
PVv85 25ml Coming _ 21
PV86 25ml 21
PV87 25mi Pyrex 21
PV8s8 25mi Pyrex 21
PV89 25ml rex 21
PV0 25ml Pyrex 21
PV91 50ml Kirnax 21
PV92 50ml Kimax 21
PVo3 50ml Kimax 21
PV94 50ml Kimax 21
PV95 50mi Kimax 21
PV96 50m! Kimax 21
PVQ7 100ml Kimax 21
PVv98 100ml Kimax 21
PVO9 100ml Kimax 21
PV100 100mi Kimax 21
PV101 S5ml Kimax 43
PV102 5mi Kimax 43
PV103 5ml Kimax 43
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PV104 5ml Pyrex 43
PV105 3ml Kimax 43
PV106 3ml Kimax 43
PV107 3ml Kimax 43
PV108 3ml Kimax 43
PV109 3ml Kimax 43
PV110 3mil Kimax 43
PV111 5mi Kimax 43
PV112 3ml Kimax 43
PV113 5mi Kimax 43
PVi14 1ml Pyrex 44
PV115 20ml Kimax 21|Rotas No Calibrable
PV116 10mi Pyrex 21
PV117 10ml Pyrex 21
PV118 10ml Kimax 21
PV119 3ml Kimax 43
PV120 3ml Kimax 43
PV121 10ml Kimax 21
PV122 10ml Kimax 21
PV123 10ml Kimax 21
PV124 1mi LMS 45
PV125 1mi LMS 45
PV126 3mi Kimax 43
PV127 1mi LMS 43
PV128 1 mi Pyrex 45
PV129 1ml Pyrex 45
PV130 1ml Pyrex 45
PV131 1ml Pyrex 45
PV132 1ml Pyrex 45
PV133 1 mi Pyrex 45
PV134 1mi Pyrex 45
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Numeracién |Capaclidad |[Marca Ubicacion Observaciones
Vo 01 10mi Pyrex 46
Vo 02 10ml Pyrex 46
Vo 03 10mi Pyrex 46
Vo 04 10m) Pyrex 46
Vo 05 10mi Pyrex 46
Vo 06 10mt Pyrex 46
Vo 07 10mi Pyrex 46
Vo 08 10ml Pyrex 46
Vo 08 10mi Pyrex 46
Vo 10 10mi Pyrex 48
Vo 11 10ml Pyrex 46
Vo 12 10mt Pyrex 48
Vo 13 10mt Pyrex 46
Vo 14 10ml Pyrex 46
Vo 15 10mi Pyrex 46
Vo 18 10ml Pyrex . 46
Vo 17 10ml Pyrex 46
Vo 18 10mi Pyrex 46
Vo 19 10ml Pyrex 46
Vo 20 10mi Pyrex 46
Vo 21 10mi Pyrex 48
Vo 22 10mi KYMAX 48
Vo 23 10ml Pyrex 46
Vo 24 10m) KYMAX 48
Vo 25 10mi KYMAX 46
Vo 26 10mi KYMAX 48
Vo 27 10mi No visible 45|Con rosca
Vo 28 10mi LMS 456
Vo 29 10m) LMS 48
Vo 30 10mi LMS 46
r\lo 31 10ml LMS 46
Vo 32 10mi LMS 46
Vo 33 10ml LMS 48
Vo 34 10ml LMS 48
Vo 35 10ml EMIL 48
Vo 36 Sml KYMAX 46
Vo 37 25ml Pyrex 46
Vo 38 25ml Pyrex 46
Vo 39 25ml Pyrex 48
Vo 40 25ml Pyrex 46
Vo 41 25ml Pyrex 46
Vo 42 25mi Pyrex 48
Vo 43 25ml Pyrex 468
Vo 44 25ml Pyrex 46
Vo 45 25ml LMS 46
Vo 46 25ml BLAU BRAND 46|Boca quebrada
Vo 47 25ml LMS 46
Vo 48 25mi LMS 46
Vo 49 25ml LMS 46
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Vo 50 25mi LMS 46|
Vo 51 25ml BLAU BRAND 46|
Vo 52 25ml BLAU BRAND 46|
Vo 53 25ml BLAU BRAND 46|
Vo 54 25ml BLAU BRAND . 45|
Vo 55 25mi KYMAX 48|Coloracion opaca en el cuello
Vo 56 25ml TEKK 46
Vo 57 50mi KYMAX 48
Vo 58 100ml Pyrex 44
Vo 59 100ml Pyrex 44
Vo 80 100ml Pyrex 44
Vo 61 100ml Pyrex 44
Vo 62 100ml BLAU BRAND 44
Vo 63 100ml KYMAX 44
Vo 64 100ml KYMAX 44
Vo 65 100mi KYMAX 44
Vo 68 100ml| Pyrex 44
Vo 67 100ml Scharau 44
Vo 68 100ml Scharlau 44
Vo 69 200ml Pyrex 44|Con rosca
Vo 70 200mi KYMAX 44
Vo 71 200mi Pyrex 44
Vo 72 200m| Pyrex 44{Con rosca
Vo 73 250m| Pyrex 44
Vo 74 200mi KYMAX 44
Vo 75 200m KYMAX 44
Vo 76 200m KYMAX 44
Vo 77 250m} Pyrex 44
Vo 78 250mi Pyrex 44
Vo 79 250ml Pyrex 44
Vo 80 250mi Pyrex ' 44
Vo 81 250m| Pyrex 44
Vo 82 250ml Pyrex. 44
Vo 83 |250ml Pyrex 44
Vo 84 250ml Pyrex' 44
Vo 85 250 ml Pyrax 44
Vo 86 250ml Pyrex 44
Vo 87 250ml Pyrex: 44
Vo 88 250mi Pyrex 44
fVo 89 250m| Pyrex 44
Vo 90 250ml Pyrex 44
Vo 91 250ml Pyrex 44
Vo 92 250mi Pyrex 44
Vo 93 250ml KYMAX 44
Vo 94 250ml KYMAX 44
Vo 95 250mi KYMAX 44
Vo 96 250m| KYMAX 44
Vo 97 250mi KYMAX 44
Vo 98 250ml KYMAX 44
Vo 99 250ml KYMAX 44
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Vo 100 250mi KYMAX 44
Vo 101 250m} KYMAX 44
Vo 102 100mi SHARLAU 41
Vo 103 100m| BLAU BRAND 41
Vo 104 500mi| Pyrex 41
Vo 105 500ml Pyrex 41
Vo 108 500m| Pyrex 41
Vo 107 500ml Pyrex 41
Vo 108 500ml Pyrex 41
Vo 109 500m| Pyrex 41
Vo 110 1000ml KYMAX 41
Vo 111 1000ml KYMAX 41|Boca quebrada
Vo 112 1000ml KYMAX 41
Vo 113 1000mil BLAU BRAND 41
Vo 114 1000ml Pyrex 41
Vo 115 1000ml Pyrex 41
Vo 118 1000mi Pyrex 41
Vo 117 1000mi IVA 41
Vo 118 1000ml IVA 41
Vo 119 2000mi KYMAX 41
Vo 120 2000ml Pyrex 41
Vo 121 2000ml| LMS 41|Boca quebrada
Vo 122 2000mt Pyrex 41
Vo 123 50mi Pyrex 44
Vo 124 50m! Pyrex 44
Vo 125 50ml Pyrex 44
Vo 126 50mi KYMAX 44
Vo 127 50ml KYMAX 44
Vo 128 50ml KYMAX 44
Vo 129 100ml LMS 44
Vo 130 100ml LMS 44
Vo 131 100ml Pyrex 44
[Vo 132 100mi Pyrex a4
Vo 133 100mi KYMAX 44
Vo 134 50mi Pyrex 44
Vo 135 50mi Pyrex 44
Vo 136 50mi Pyrex 44
Vo 137 50mil KYMAX 44
Vo 138 50mi KYMAX 44
Vo 138 50ml KYMAX 44
Vo 140 50ml KYMAX 44
Vo 141 50ml KYMAX 44
Vo 142 50ml KYMAX 44
Vo 143 50mi KYMAX 44
Vo 144 50ml KYMAX 44
Vo 145 50ml KYMAX 44
Vo 146 50mi KYMAX 44
Vo 147 100ml KYMAX 44
Vo 148 50ml Pyrex 44
Vo 149 25mi LMS 44
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Vo 150 1000mi Pyrex 41
Vo 151 100mi KYMAX 44
Vo 152 200mi Pyrex 44
Vo 153 50ml Pyrex 44
Vo 154 100mi Pyrex 44
Vo 155 100ml Pyrex 44
Vo 156 100mi Pyrex 44
Vo 157 100mi Pyrex 44
Vo 158 100mi Pyrex 44
Vo 159 100mi Pyrex 44
Vo 160 100mi Scharlau 44
Vo 161 100ml Pyrex 44
Vo 162 100ml Pyrex 44
Vo 163 100ml Pyrex 44
Vo 164 100ml Pyrex 44
Vo 165 100mil BLAU BRAND 44
Vo 166 100ml Pyrex 44
Vo 167 100ml BLAU BRAND 44
Vo 168 100ml Pyrex 44
Vo 169 50ml Pyrex 44
Vo 170 10ml Pyrex 44
Vo 171 250ml Pyrex 44
Vo 172 250ml Pyrex 44
Vo 173 10ml Pyrex 44
Vo 174 5m KYMAX 44
Vo 175 5m KYMAX 44
Vo 176 25ml Pyrax 22
Vo 177 25ml Pyrex 22
Vo 178 10ml Pyrex 22
Vo 179 25mi Pyrex 22
Vo 180 25mi Pyrex 22
Vo 181 25m Pyrax 22
[Vo 182 50m Pyrex 22
Vo 183 50ml1 Pyrex 22
Vo 184 50ml Pyrex 22
Vo 185 10ml Pyrex 22
Vo 186 Eml LMS 46
Vo 187 5mi LMS 46
Vo 188 Smi LMS 46
Vo 189 5mi LMS 48
Vo 180 Sml LMS 46
Vo 191 10ml EMIL 46
Vo 182 25ml Pyrex 46
Vo 193 25ml Pyrex 48
Vo 194 5ml Pyrex 46
Vo 185 200ml KYMAX 46
Vo 198 200ml KYMAX 44




[Numeracion Capacidad Marca Ublcacién __|Observacién
PS01 mi Yankee 45

|PS02 1mi Fisher Brand 45

PS03 im Fisher Brand 45

PS04 0.1ml Fisher Brand 45

PS06 imi Kimax 45

PS08 0.2mi Ficher Brand 45

PS07 iml SIBATA 45|Tlene la punta rota, no se recomienda su uso
PS08 Sml Ficher Brand 45

PS09 0.2ml Ficher Brand 45

PS10 0.2m Ficher Brand 45

PSt1 0.2mi Ficher Brand 45

P512 50ml Kimax 17

PS13 0.2mi Kimax 45

PS14 iml Pyrex 45

PE15 imi Pyrex 45

PS16 im! Pyrex 45

PS17 0.2mi Pyrex 45

PS18 iml Pyrex 45

PS18 iml Pyrex 45

PS20 ml Pyrex 45|

PS21 1ml Pyrex 45

PS22 ml SIBATA 45[Punta rota
PS23 iml SIBATA 45|Punta rota NO CALIBRABLE
PS24 1m SIBATA 45

PS25 im SIBATA 45|Punta rota
Fpsza im Kimex 45

PS27 iml IKlmax 4

PS28 1m VA 3!

PS28 imi VA 45

530 [2m Kimax 45

PS31 2ml | Kirnax 45

PS32 2m |Kimax 45

PS33 2m| | Kimax 45

PS34 2m Kimax 45

PS35 2m Kimax 45

PS368 2m Kimax 45

PS37 |2m Kimax 45

PS38 2m Kimax 45

PS39 2ml Kimax 45|NO ENCONTRADA
PS40 2mi_ Kimax 45

PS41 10mi Kimax 43

[PS42 10mi SIBATA 43|

PS43 10m SIBATA 43

PS44 10m SIBATA 43|Punta rota
PS46 om Pyrex 43

PS48 Om| Pyrex 43

PS4T Smi Pyrex 43|

PS48 10m Pyrex 43]

PS40 10m Pyrex 43[

PS50 10m!| Pyrex 43]

PS61 10m M 43

[PS52 Om TEKK 43

PS53 [ CORNING 43]

PS54 5mi Pyrex 43]

PSS5 Smi Pyrex 43[No tiene la marca ni la graduacion velible, no callbrada
PS56 Sml ® 43|

PS57 Smi Pyrex 43]Instrumentoe roto, no calibrable
PS58 Smi Pyrex 43|

PS58 Smi Pyrex 43|

PS80 5mi_ Pyrex 43|

PSB1 Sml Pyrex 43|

|PSB2 Smi Pyrex: 43|




[T Sml Pyrex 43]
[PSed Smi Pyrax 43]
EE Sml Pyrex 43|
PS66 5mi Pyrex ‘31
PSe7 Smi__ Pyrex 43|No tiene la marca ni la graduacion velble
PS68 Smi ~|Pyrex 43}
PS65 5mi Pyrex 43|
PS70 5mi Pyrex 43|
PS7 Sm Pyrex 43
PS7 5m| Tex 43
PS7 5m [TEKK 43
PS4 5m TEKK 43|
PS75 5m TEKK 43
PS76 Smi_ Kimax 43|
PS77 Sm! M 43
PST8 smi M 4
PS79 5mi M_ 47
PS80 5mi CORNING 43|
PS81 10ml Pyrex 43|
PS82 10mi Pyrax: 43|
PSe3 10ml Pyrex 43|
PSB4 10ml Pyrex 43|
PSes5 10mi 43]
PSes 10mi Pyrax 43]
PSa7 10mi Pyrex 43|
PSas 10ml Pyrex_ 43|
[PS89 10mi Pyrex 43]
PS00 10mi Pyrex 43|
PS91 10m!| Pyrex 43|
PS82 10m Pyrex 43|
PS03 10m| Pyrex 43]
PS84 10ml Kimax 43| Punta rota NO CALIBRABLE
PSas5 Oml Kimax 43]
PSoS 10ml Kimax 4
P8a7 Omi Kimax 4
PS8 10ml Kimax 43|Punta rota NO CALIBRABLE
PS8 10ml Kimax 43
PS100 10mi Kimax 4
PS10 10m| Kimax 4
PS10z 10ml Kimax 4
P8103 10ml Kimax 43|Punta rota
PS104 10mi Kimax 4
PS106 5mi Pyrax_ &
PS108 Smi CORNING 4
PS107 Smil CORNING 43
PS108 Smi CORNING 43]
PS108 5mi CORNING 43
PS110 5ml CORNING 43
PS111 imi TEKK 43|Punta rota
PS112 25ml Kimax 17
PS113 l’z_&m Kimax 17
PS114 25m Kimax 17
PS115 25m [Kimax 17
PS5116 25m Kimax 17
PS11 25m| Kimax i7
P5118 25m Kimax 17
PS118 5Cmt Kimax 17
|PS120 25mt rThomas 17
{Ps121 10mt TEKK 43
PS122 0.2m! Fisher Brand 45
P5123 0.2ml {Fisher Brand 45
PS124 iml Fisher Brand 43
P8125 0 Amil Figher Brand 43




[Numeracién __|Capacidad Marca Ublcaclén Observaclones
|PRO1 |25m! KIMAX 10

[PRO2 25m! KIMAX 10

PR0O3 25ml . |KIMAX 10

PRO4 25mi KIMAX 10

PRO5 25mi TEKK 10

PROS 25mi TEKK 10

PRO7 25ml TEKK 10

PRO8 25mi PYREX 10

PRO9 25mi KIMAX 10

PR10 25mi EXAX 10

PR11 25m! PYREX 10

PR12 25ml PYREX 10

PR13 25ml FISHER BRAND 10|{Con marca de codigo de fabrica 3205
PR14 25mi FISHER BRAND 10{Con marca de codigo de fabrica 148
PR15 25ml FISHER BRAND 10{Con marca de codigo de fabrica 267
PR18 25ml |FISHER BRAND 10}Con marca de codigo de fabrica 125
PR17 50m! |PYREX 10

PR18 50ml |KIMAX 10

PR19 50mi |PYREX 10

PR20 50mli |PYREX 10

PR21 50mi| TEKK 10

PR22 50ml| TEKK 10

PR23 50mi TEKK 10

PR24 50m| TEKK 10

PR25 50ml TEKK 10

PR28 50ml TEKK 10

PR27 Smi |PYREX 10

|PR28 10mi TEKK 10

PR29 10mi FISHER BRAND 10

PR30 10mi FISHER BRAND 10

PR31 250m| TEKK 104

PR32 250m| PYREX 10

PR33 250m| PYREX 10{Boca rota, no calibrable
PR34 250ml PYREX 10

PR35 500m| PYREX 10

PR38 500ml PYREX 10]

PR37 500mi KIMAX 10{

PR38 500ml EXAX 10|

PR39 500ml EXAX 10

PR40 500mi EXAX 10|Boca rota

PR41 1000ml PYREX 10|Boca rota

PR42 1000ml PYREX 10]

PR43 1000mi PYREX 10]

PR44 1000ml KIMAX 10|
|PR45 250mi PYREX 10]
|PR46 1000mi LMS 10/

PR47 250ml PYREX 10{Cusllo rajado
PR48 1000mi LMS | 10{Base rajada
PR49 50ml FISHER BRAND 10

PRS0 25mi PYREX 10,

PRS1 500mI| KIMAX 10

PRS2 1000mi LMS 10

PR53 1000mi PYREX 10,

PR54 500ml EXAX 10




Anexo 2

HOJA DE TRABAJO DE CALIBRACION DE INSTRUMENTACION DE MEDICION VOLUMETRICA CON LINEA DE
AFORO

Fecha:
Namero de identificacién de instrumento de medicién

Tipo (Matraz volumétrico, Pipetas volumétricas, ete.):

Nimero de | Fecha de | Peso de instrumento | Peso de instrumento con [ T°C RH (%)
medicién Medicién wvacio (g) agua (g)
1
2
3
4
5
Presién Baramétrica:
Firma: Fecha Hora'

Ver céleulo de'V20 comregado y de incertidumbre adjunto.



Anexo 3

HOJA DE TRABAJO DE CALIBRACION DE INSTRUMENTACION DE MEDICION VOLUMETRICA SIN LINEA DE AFORO

Fecha:

Némero de identificacién de cristaleria do medicton

Tipo (probeta, pipeta gica. Ete.):
Punto de Medicién #1
Nimero ds | Fecha do.| Peso de i Peso de i oon [ T°C RH (%)
medicién Medicién vacio (g) agus (g)
1
2
3
4
5
Presién Barométrica:
Puntodelectura #2
Nimero de | Fecha de | Peso de instrumento | Peso de instrumento con | T°C RH (%)
medicién Medicién vacio (g) agua (g)
1
2
3
4
5
Presi6n Barométrica:
Punto de lectura #3 _
Niomero  de | Fecha de [ Peso de | Peso de instrumento | T*C RH (%)
medicién Medici6n instrumento vacio | con agua ()
®
1
2
3
4
5
Presién Barométrica:.
Realizado por: Fecha: Hora.

Ver clculo de V20 corregido y de incertidumbre adjunto.




Anexo 4

Table 1. Recommended table for density and relative density
of de-nernted Standard Mean Ocean Water (SMOW) at

101 325 Pa. Expanded uncertainties are given (& = 2).

Temp/ Density/ Uncer Relative Uncer
°C (kg m~?) tainty density tainty/10-°
(10-3 kg m—3)
0 999.8428 0.84 0.999 B67 872 92
1 999.9017 0.84 0.999 926 700 56
2 999.9429 0.84 0.999 967 956 30
3 999.9672 O0.84 0.999 992 209 12
4 999.9749 0.84 0.999 999 998 L
5 990.9668 0.84 0.999901 B33 9
6 990.9431 0.84 0.999 968 197 17
7 9909045 0.84 0.999 929 547 24
8 999.8513 0.83 0.999 876 317 31
9 909.7839 0.83 0.999 808 920 37
10 999.7027 0.83 0.999 727 745 44
1 999.6081 0.83 0.999633 164 51
12 999.5005 0.83 0.999 525 532 57
13 999.3801 0.83 0.999 405 183 62
14 999.2474 0.83 0.999 272 437 66
is 990.1026 0.83 0.999 127 600 70
16 998.9459 0.83 0.998 970962 72
17 9987778 0.83 0.998 802 799 74
18 998.5984 0.83 0.998623 377 75
19 998.4079 0.83 0.998 432 947 75
20 998.2067 0.83 0.998 231 751 75
21 997.9950 0.83 0.998 020019 76
22 997.7730 0.83 0.997 797 912 76
23 997.5408 083 0.997 565 819 77
24 997.2088 0.83 0.997 323764 78
25 997.0470 0.83 0.997071 998 80
26 996.7857 0.83 0.995 810708 82
27 996.5151 0.83 0996540070 83
28 996.2353 0.83 0.996 260 255 85
29 995.9465 0.83 0.995971426 86
30 995.6488 0.83 0.995673739 88
3 995.3424 0.83 0.995 367 345 39
32 995.0275 0.83 0.995052 388 90
33 9947041 O.84 0.994 729 007 93
34 994.3724 0.84 0.994 397 336 29
3s 994.0326 0.84 0.994 057 503 108
36 993.6847 0.B4 0993709630 124
k1) 993.3200 085 0993353838 147
38 992.9654 0.86 0.992 990 24 & 177
39 992.5941 0.87 0.992 618947 214
40 992.2152 0.88 0.992 240065 260




Anexo 5

Ejemplo de Certificados de Calibracién Emitidos por Tipo de
Instrumento



Objeto:

Clase:

Marca

Modelo:

Namero de identificacion:
Usuario Final del Certificado:
Direccion:

Lugar de Callbracion:

Certificado de Calibracién

201

Probeta 25 ml de Capacidad

4 EIEMPLO DE CERTIFICADO BE
No aplica

PRO1 CALIBRACION

Leboratorio de Disolucién del instituto Especializado De Andlsis
Universidad de Panam4, Campus Universitario

Instituto Especializado De Andlisis, Laboratorio de Disclucién
Practica Profesional, Maestria en Ciencias Farmacéuticas

Calibracién de instrumentos de medicién volumétrica requeridos en el Laboratorio de
Disolucién del Instituto Especiatizado de Andlisis Segtin los Criterics de la Norma I1SO

Tiulo de Proyecto: 17025
Fecha de Calibrackén: Octubre 25 de 2005
Fecha de Expiracidn: No aplica, Dependerd de las Politicas del Usuarlo Final
J_‘M RESULTADOS
umen Nominal {ml): Volumen Calculado (Vi) Error
50000 161 0,161
164/ 0,164
, 1594 0,159
, 6_31 0,163
162 0,162
glohlman Nominal (m): Voiumen Calculado (Vs Error
10,0000 ,293 203
288
280| ,280)
0,203| 0,203
0,288] 0,289
Volumen Nominal (mi): Volumen Caiculado (V= Error _
15,0000 286 268
, 280/ 289
,284] 284
268 288
,288 ,288)
Immdumm’z_xwm do la Callbracion, U (k=2) (m): ] 0,010
CONDICIONES AMBIENTALES
Parimetro Medida Incertidumbre
Temperatura (°C) 24,1 0,058
Humedad Relativa (%)_ 47% 0,577
Presién (mbar) 1012 1,732

an la Norma ASTM E-542.

METODO DE CALIBRACION
HSBWHMMMmmmhmﬁdommpefGMMWmmdﬂmm.
Luego se procedio a calcular la incertidumbre real del instrumento de acuerdo al modelo matemdtico indicado

Octubre 25 de 2005
Fecha

Israel L. Duarte M
Persona que Calibré

Firma




Certificado de Calibracién

Numero: 328
Objeto Pipeta Serclégica ml de Capacidad
Clase: A
Marca YANKEE EJEMPLO @ IE CERTIFICADO DE
Modelo: No epica
NOmero de ldentiicacion:  PS01 @m.mn@u
Usuario Final del Certificado:  Laboratorio de Disohucién del Instituto Especializado De
Direcclon: Universidad de Panam4, Campus Universitario
Lugar de Calibracion Instituto Especializado De Anéfisis, Laboratorio de Disotucién
Préicbca Profesional, Maestria en Ciencias Farmacéuticas
Calibracién de instrumentos de medicién volumétrica requeridos en e Laboraterio de
Disolucion del Instituto Especializado de Andiisis Segdn los Critsrios de la Norma ISO
de Proyecto: 17025
Fecha de Callbracién: Julio 30 de 2005
Fecha de Expiracién: No aplica, Dependerd de las Politicas de Usuario Final
"RESULTADOS
Volumen Nominal {mi): Volumen Calculado (V!
0,200 0,205
210]
205/
207
,200]
[Volumen Nominal (mi): Volumen Calculado (Va) Error
0,500 0,515, 0,015
,518 ,018
8 ,016
Ti, ,017
516 016
Volumen Nominal (m1): Volumen Calculado (Va Error
0,800 0,910 0,010
908 0,008
907, ,007
906 D,008
.a"‘ml" 0,010
| incertidumbre Expandida de ka Callbracon, U (k=2] (mi): 0,004]
CONDICIONES AMBIENTALES
Parémetro Medida Incertidumbre
Tem (°C) 21,000 0,058
Humedad Retativa (% 0420 0,577
[Presién (mbar) 1011,000 _ 732

METODO DE CALIBRACION

Se realzo ia determinacion gravimétrica de la cantidad de agua vertida por el instrumento en un recipiente tapado.
Luego se procadio a calcular la incertidumbre real del instrumento de acuerdo al modelo matematico indicado

en la Norma ASTM E-542.
IJuﬁo 30 de 2005 lsrael L. Duarte M.
Fecha Persona que Calbré Firma




Certificado de Calibracién

Numero: 001
Objeto: Pipeta Volumetrica 1 ml de Capacidad
et -y EJEMPLE DE CERTIFICARDO DE
Modelo: No aplica
Numero de identificacion: PVO1 ©M©ﬂ©m
Usuario Final del Certificado: Laboratorio de Disoluci6n del Instituto Especializado De Analisis
Direccion: Universidad de Panam#, Campus Universitario
Lugar de Cafibracion: Instituto Especializado De Andlisis, Laboratorio de Disolucién
Préctica Profesional, Maestria en Clencias Farmacéuticas
Fecha de Calibracion: Jufio 7 de 2005
Fecha de Expiracion: No aplica, Dependera de las Polfticas dei Usuario Final
RESULTADOS =
Incertidumbre Expandida de la
Volumen Nogminal (mi): Volumen Calculado Error Calibracién, U (k=2) (ml)
1,0000 1,005 0,005

1,002 0,002

1,000 0,000 0,009

1,002 0,002

1,007 0,007

CONDICIONES AMBIENTALES
Parémetro Medida incertidumbre
Te! tura (°C) 235 0,058
Humedad Retativa 43% 0,577
Presion (mbar) 1013 1,732
Metodo de Catibracion

en la Norma ASTM E-542.

Julio 7 de 2005

Se realizo la determinacion gravimétrica de la cantidad de agua vertida por el instrumento en un reciplente tapado.
Luego se procedio a calcutar la incertidumbre real del instrumento de acuerdo al modelo matematico indicado

Israel L. Duarte M.

Fecha

Persona que Calibré Firma




Certificado de Calibracién
Numero: 134

Objeto: Matraz Volumétrico ml de Capacidad

10
s PrREX EJEMPLO DE CERTIEICADO BE
ﬁt?r?lil:s: de identificacion: \rj’g;‘? o @@U@N

Usuario Final del Certificado: Laboratono de Disolucién del Instituto Especializado De Andlisis

Direccion: Unrversidad de Panama, Campus Universitano

Lugar de Calibracion: Instituto Especializado De Analisis, Lahoratone de Disclucién
Practica Profesional, Maestria en Ciencias Farmacéuticas

Calibracién de instrumentos de medicion volumétnca requendos en el Laboratono de
Disolucidn del Instituto Especializado de Analisis Segiin los Critenos de la Norma ISO

Tituio de Proyecto: 17025
Fecha de Calibracion: Octubre 7 de 2005
Fecha de Expiracidn: No aplica, Dependera de las Politicas del Usuane Final
RESULTADOS
Incertidumbre Expandida de la
Yolumen Nominal {ml): Volumen Calculado (v} Error Calibracidn, U (k=2) (ml)
10,0000 3,987 04013

9,980 0,020

9981 0018 0018

3981 -0,018

9983 0,017

CONDICIONES AMBIENTALES

Parametro Medida incertidumbre
Temperatura (°C} 242 0.058
Humedad Relativa (%) 69% 0577
Presidn (mbar) 1012 1,732

METODO DE CALIBRACION

Se reahzo la determinacion grawmétnca de la canhidad de agua vertida por el instrumento en un recipiente tapado
Luego se procedio a calcular la incertidumbre real del instrumento de acuerdo al modelo matematico indicado
en la Norma ASTM E-542

Octubre 7 de 2005 Israel L Duarte M

Fecha Persona que Cahbro Firma




VIII
DEFINICIONES



. Calibracién: conjunto de operaciones bajo condiciones especificas que tiene por
finalidad examinar, certificar y determinar cualidades metrolégicas de un instramento

con respecto a un patron.

. Certificado de calibracibn: Documento por el cual se certifica la evaluacién

metrolégica de un instrumento de medicién, indicando los resultados obtenidos.

. Divisidn de escala: intervalo entre dos marcas sucesivas cualesquiera de la escala.
. Error absolute: Diferencia algebraica entre el resuitado de la medicién y el valor de

comparacion (Resultado de la Medicién-Valor Teérico).

. Error de medicién: Discordancia entre el resultado de la medicién y el valor de la

magnitud medida.

. Error relativo: cociente del error absoluto por el valor de comparacién utilizado para

el célculo de este error absoluto.

. Instrumento de medicién: medios técnicos con los cuales se efectian las mediciones y

que comprenden: a) las medidas materializadas. b) los aparatos medidores.

. Medicién: conjunto de operaciones experimentales que tienen por fin determinar el

valor de una magnitud.



9. Método de medicién: naturaleza del procedimiento de comparaciéon utilizado en la

medicion.

10. Metrologia: es el campo del conocimiento relativo a las mediciones del tamafio, la
forma, la cantidad o la extension de un objeto, de modo que éste pueda ser descrito
mediante ntiimeros. La metrologia se encarga de problemas teéricos como pricticos
relacionados con las unidades de medida, los métodos de medicién y los instrumentos
de medicién, la calibracién, comprobacion y verificacion de los instrumentos de medida
y control empleados en procesos industriales, laboratorios de analisis de pruebas y

ensayos, asi como en la investigacion cientifica y aplicada.

11. Organizacién Internacional de Metrologia Legal (OIML): organizacion instituida en

1955 en Paris y que tiene como objetivos principales.

a) determinar los principios generales de la metrologia legal

b) estudiar con fines de unificacién los problemas de caricter legislativo y
reglamentario de la.metrologia legal cuya solucién sea de interés internacional

c) establecer reglamentos para los instrumentos de medicién y su utilizacion

d) establecer la organizacién material de un servicio de verificacién y de control de los
instrumentos de medicién.

e) fijar las caracteristicas y las cualidades necesarias y suficientes que deben presentar
los instrumentos de medicién para que sean aprobados por los estados miembros y-
para que su empleo pueda ser recomendado en el plano internacional.

12. Repetibilidad: proximidad del acuerdo entre los resultados de las mediciones sucesivas

de una misma magnitud efectuado con el mismo método, por el mismo observador (no



es indispensable), con los mismos instrumentos de medicién, en el mismo laboratorio, y

a intervalos de tiempos cortos.

13. Trazabilidad: es la propiedad del resultado de una medicién que consiste en poder
relacionarlo con los patrones internacionales o nacionales, por medio de una cadena

ininterrumpida de comparaciones documentadas y bajo condiciones especificas.

14, Unidad de medida: valor de una magnitud para la cual se admite por convencion que

su valor numérico es igual a 1.



