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1. OBJETIVO.

Establecer el procedimiento para el control y las verificaciones intermedias del material volumétrico

confiabilidad de las mediciones.

2. ALCANCE.

Este procedimiento se aplica a materiales volumétricos

capacidad. Incluye pipetas, buretas, matraces aforados,
DLQ.

3. PROCESO/SUB PROCESO RELACIONADO.
MO01.06 Ensayos Laboratoriales de Calidad Vegetal.

4. SIGLAS Y DEFINICIONES.
4.1. Siglas:

4.1.1. DRS: Desviacién estandar relativa.
4.1.2. DS: Desviacion estandar.
4.1.3. DL: Direccion de Laboratorios.

en el

utilizado en el LCCPF, LCCFERT y LRCV, con el proposito de garantizar la exactitud y

rango de 1 mL a 1000 mL de

probetas, utilizados en el las areas de

4.1.4. DLQ: Departamento de Laboratorios Quimicos.

4.1.5. LCCPF: Laboratorio de Control de Calidad

de Productos Fitosanitarios.

41.6. LCCFERT: Laboratorio de Control de Calidad de Fertilizantes
4.1.7. LRCV: Laboratorio de Residuos y Contaminan

Vegetales.
4.1.8. MRC: Material de Referencia Certificado
419. MR: Material de Referencia.

4.1.10. SGCI: Sistema de Gestion de Calidad Integrado.

4.1.11. ONA: Organismo Nacional de Acreditacion.

4.1.12. °C: Grados Celsius
4.1.13. NA: No aplica.

4.2. Definiciones:

tes en Productos y Subproductos

4.21. Unidad de volumen: es la unidad para medir la capacidad de un liquido dentro
de un recipiente, puede ser el centimetro cubico (cm®), 0 en casos especiales el
decimetro ctbico (dm® o el milimetro cubico (mm?®), para los cuales pueden
usarse los nombres mililitros (mL), litros (L) 0 microlitros (pL).

4.2.2. Temperatura de referencia: es la temperatura a la cual debe verificarse el
material volumétrico, la cual debe estar comprendida alrededor de los 20 °C
alcanzada, la verificacion se realiza a

5°C. Si esta condicion no puede ser

temperatura ambiente, teniendo la precauci

aumente mas de 1° C/hora.

5. RESPONSABLE.

6n de que esta temperatura no

La responsabilidad por el cumplimiento del presente procedimiento es del jefe de Departamento de

Laboratorios Quimicos y de los técnicos del laboratorio.

6. ACTIVIDADES.
6.1. Aparatos y materiales

Los aparatos utilizados en la verificacion del material volumétrico deberan contar con certificado de
calibraciéon vigente o, en su defecto, con una estimacion documentada de la incertidumbre de

medicion.
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6.1.1 Balanza analitica o semianalitica, con capacidad y resolucién adecuadas para
pesar el recipiente a verificar.

6.1.2 Termoémetro con resolucion minima de 1 °C.

6.1.3 Agua destilada.

6.1.4 Pisetas.

Nota: Para material volumétrico con capacidad igual o superior a 1 L, podra emplearse una balanza
semianalitica, siempre que su desempefio metrolégico sea adecuado y esté documentado. La
incertidumbre de la balanza debe ser significativamente menor que la tolerancia volumétrica del
material.

6.2. Frecuencia de verificacion

El material volumétrico de vidrio de borosilicato no presenta variaciones dimensionales significativas,
siempre que no sea expuesto a &cido fluorhidrico, acido fosférico caliente o concentrado, alcalis
calientes, ni sea sometido a secado a temperaturas superiores a 150 °C.

Como medida preventiva, el material volumétrico de vidrio sera verificado anualmente, conforme a las
Politicas y Criterios del ONA, establecidos en la POLO03.

En caso de observarse signos de ataque quimico, dafio fisico o desviaciones en los resultados
analiticos, el material debera ser verificado nuevamente, independientemente de la frecuencia
establecida.

6.3. Procedimiento

6.3.1 Limpieza del material de vidrio en ensayo

Realizar la limpieza del material volumétrico conforme a lo establecido en el procedimiento PRO-DLQ-
008 Limpieza de materiales.

6.3.2 Medicién de la temperatura del agua destilada
Medir la temperatura del agua destilada utilizada para la verificacion del material volumétrico y aplicar
el factor de correccion (A) correspondiente a la temperatura registrada.

El factor (A) contempla, ademas de la correccion por temperatura, otros parametros fisicos y se

obtiene de la Tabla N° 1.

La temperatura del agua debera encontrarse en equilibrio con la temperatura ambiente,
verificando que no varie en mas de 1 °C por hora.

6.3.3 Acondicionamiento previo

Antes de iniciar la verificacion, el material volumétrico, el agua destilada y el ambiente de trabajo
deberan encontrarse en equilibrio térmico.

6.3.4 Destare de la balanza
La balanza debera ser tarada utilizando el recipiente a verificar por llenado (matraces, probetas,

etc.), previamente seco a temperatura ambiente.Un vaso de precipitado seco para recibir el agua,
en el caso de recipientes verificados por escurrido (pipetas, buretas, etc.).
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6.3.5 Recipientes verificados por llenado

Humedecer las paredes internas del recipiente hasta una distancia apreciable por encima del
menisco. Llenar con agua destilada hasta unos mililitros por debajo de la linea de enrase y dejar
escurrir durante dos (2) minutos. Completar el enrase agregando cuidadosamente agua
destilada.

Durante el enrase, el recipiente debera colocarse a la altura de los ojos, permitiendo que actle la
gravedad.

6.3.5.2 Recipientes verificados por escurrido
Colocar el material en posicion vertical.

Buretas: llenar hasta algunos mililitros por encima de la linea de graduacion y enrasar dejando
escurrir el agua a fravés del robinete. Evitar la presencia de burbujas de aire y gotas de agua en
el exterior.

Pipetas: llenar por succion hasta ligeramente por encima de la linea de graduacién, eliminar las
gotas externas con papel absorbente y enrasar dejando escurrir cuidadosamente el agua.

NOTAS:

a) El material volumétrico debera estar identificado de forma univoca.
b) La verificacién podra realizarse en forma individual o por lote, registrandose los resultados
en el FOR-DLQ-048 Planilla de verificacién de materiales volumétricos.

c) Se define lote como el conjunto de material de idénticas caracteristicas y marca comercial,
no debiendo exceder los 10 elementos.

d) El material volumétrico que presente averias, dafos fisicos o pérdida de sus caracteristicas
metrolégicas debera ser retirado inmediatamente del uso analitico. Dicho material debera ser
desechado, quedando expresamente prohibido su uso para actividades analiticas o de limpieza.

6.3.6 Pesada
6.3.6.1 Pesar el recipiente lleno de agua y correctamente enrasado.

Para la verificacion por escurrido, dejar escurrir el liquido sin restriccién desde el enrase superior
hasta unos mililitros por encima del enrase inferior. Esperar unos segundos para permitir el
escurrimiento del liquido adherido a las paredes internas y luego enrasar.

Durante la descarga, el liquido debera escurrir libremente por gravedad. La punta del material
volumétrico (pipetas, buretas) debera apoyarse suavemente contra la pared interna del recipiente
receptor previamente tarado, sin forzar el escurrido ni soplar el liquido residual. Retirar el
recipiente receptor y proceder a su pesada.

6.3.6.2 Para matraces y probetas, se realizard un minimo de 10 determinaciones independientes,
evaluando la repetibilidad del enrase. Entre cada pesada, se retirara una pequefia cantidad de
agua destilada utilizando una micropipeta, se volvera a enrasar cuidadosamente el recipiente y se
efectuara una nueva pesada.
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6.4. Calculo del volumen

La masa obtenida corresponde a la masa aparente de agua contenida o escurrida del recipiente a
la temperatura de medicion.

El volumen referido a la temperatura de referencia de 20 °C se calcula mediante la siguiente
ecuacion:

Vzo =mxA
Donde:
m = masa de agua (g)

A = factor de correccidn obtenido de la Tabla N° 1, que considera la densidad del agua, del aire,
de las pesas y el coeficiente de expansion térmica del material.

6.5. Calculo del error y criterio de aceptacion

El error volumétrico se calcula como la diferencia entre el volumen nominal y el volumen medio
obtenido:

Error calculado=Volumen nominal-Volumen medio
A partir de las determinaciones realizadas, se evalla la exactitud del material volumétrico y se
aplican los criterios de aceptacion establecidos en la Tabla N° 2.
Se comparara el error calculado con el error maximo permitido.Si el valor obtenido se encuentra

dentro de los limites de tolerancia, el material sera APROBADO. Si el valor excede los limites
establecidos, el material sera RECHAZADO.

CONTROL DE CAMBIOS

item | Pagina | Cambios

NA NA NA

8.

REFERENCIAS

8.1. NP-ISO/IEC 17025, punto 6.5 Trazabilidad metroldgica.

8.2, POLO003 Politica y criterios de trazabilidad, del ONA.

8.3. Guidelines on Calibration of Volume Measuring Instrument — Gravimetric Method.
8.4. PRO-DLQ-008 Limpieza de materiales.
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9. DOCUMENTO.
Nombre del 4.5 Area de Tiempo de retencién por| Disposicion
Documento Codigo archivo Reapansable dependencia Final
Planilla de Verificacién LCCPF
de materiales FOR-DLQ-048 LRCV Técnicos analistas 5 afios Digitalizacion
volumétricos LCCFERT
10. ANEXOS.

ANEXO I: Flujograma de verificacion del material volumétrico.
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material a
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ANEXO II: Tabla N° 1: Valores del Factor A

Lic. Lau/ %abezcam 4 mecip

Temperatura del agua °C Valor de A corregido a 20 °C

S 100146

6 1,00146

7 1,00147

8 1,00150

9 1,00154

10 1.00160

11 1,00167

12 1,00175

13 1,00185

14 100195

15 1,00207

16 1.00221

17 1,00235

18 1,00250

19 1,00267

20 1,00284

21 1,00303

22 1,00323

23 1.00344

24 1,00365

25 1,00388

26 1.00412

27 1.00436

28 1,00462

29 1.00488

30 1,00515

31 1,00543

32 1.00572

33 1,00602

34 1,00633

35 1,00664
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ANEXO llI: Tabla N° 2: Errores maximos permitidos.

Material Capacidad Error Maximo Permitido mL
ateria :
Volumetrico nominal (mL) Clase A Clase B
5 10,025 +0,05
10 +0,025 10,05
25 0,04 +0,08
50 +0,06 +0,12
100 +0,10 10,20
NETRREORS 200 015 +0,30
250 10,15 +0,30
500 0,25 +0,50
1000 10,40 +0,80
2000 10,60 +1,20
0,5 +0,005 0,010
1 +0,008 10,015
2 +0,01 +0,02
5 +0,015 +0,03
Pipetas 10 10,02 +0,04
20 +0,03 +0,06
25 +0,03 +0,06
50 +0,05 10,1
100 +0,08 +0,15
10 div 0,05 +0,02 0,05
Buretas 25 div 0,1 +0,05 +0,1
50 div 0,1 +0,05 +0,11

11. APROBACION DEL DOCUMENTO

Nombre y Apellido

Vigencia El documento entrara en vigéncia cinco dias habiles desde la fecha de
promulgacion de la resolucion.
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