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PERIODOS DE COMPROBACIONES INTERMEDIAS PARA

ASEGURAR LAS CALIBRACIONES DEL CNRIBA

Autores: Paola Sanchez Cueto*, Leticia Hernandez Diaz!, Sofia Heredia Cuevas' Centro Nacional de Referencia de Inocuidad y Bioseguridad Agroalimentaria.

INTRODUCCION

El Centro Nacional de Referencia de Inocuidad y Bioseguridad Agroalimentaria (CNRIBA) oferta
los servicios analiticos en: determinacion de contaminantes quimicos y bioldgicos, de
modificacidon genética y secuenciacion de ADN en productos y materiales de interés
agroalimentario. El Centro, cuenta con el area de metrologia, la cual se encarga de asegurar la
calidad de las mediciones, por medio de calibraciones de los equipos e instrumentos, asi como
comprobaciones intermedias que forman parte de los elementos de trazabilidad metroldgica
para los analisis que realiza el CNRIBA ofreciendo resultados confiables.

Dichas comprobaciones intermedias se realizan cada seis meses a partir del ano cumplido de
calibracion del instrumento, lo cual fue establecido conforme al historico de las cartas control de
cada instrumento; esto para cubrir el requisito 6.4.10 "Cuando sean necesarias comprobaciones
Intermedias para mantener confianza en el desempeno del equipo, estas comprobaciones se
deben llevar a cabo de acuerdo con un procedimiento”, de la norma NMX-EC-17025-IMNC-2018.

OBJETIVO

Realizar comprobaciones intermedias de las micropipetas, semestralmente a partir del
vencimiento de su calibracion para asegurar la confiabilidad de los resultados en los métodos
analiticos del CNRIBA.

METODOLOGIA

Los instrumentos utilizados para realizar

Volumen del Instrumento  Resolucion de la Balanza (mg)

las comprobaciones intermedias, deben 1 UL S V<10 |J|- 0,001

estar calibrados por un laboratorio 10 uL <V 100 pL 0,01

acreditado en la NMX-EC-17025-IMNC-2018

en la magnitud y alcance correspondiente. 100 L < V<1000 |JL 0'1
ImL<V<10mL 0,1

« Requerimientos Necesarios 10mL <V <1000mL 1

- Microbalanza y/o balanza analitica, ésta 1000 mL <V <2500 mL 10

debe cumplir con la resolucion de acuerdo \/<2500mL 100

al volumen del instrumento, tal como se

muestra en la Tabla 1. - .
Tabla 1. Requisitos minimos para balanzas usadas en la

calibracidon de aparatos volumétricos de piston conforme a la
NMX-CH-4787-IMNC-2010

- Dejar todos los requerimientos necesarios 2 h antes de |la verificacion, con la finalidad
de alcanzar un equilibro térmico en el laboratorio donde se realiza la verificacion.

o

- Los instrumentos de medicion se verifican en el 10, 50 y 100% del volumen nominal,
realizando 10 repeticiones en cada ciclo para las micropipetas monocanal y 5 repeticiones
para las micropipetas multicanales.

- Al iniciar la comprobacion se registran las condiciones ambientales

- Colocar el micrometro en el 10% del volumen nominal, tomar la punta adecuada y pre
humedecer (absorber y dispensar de 3 a 5 veces dentro del mismo recipiente).

- Oprimir el pulsador de la micropipeta con el dedo pulgar, hasta el primer tope vy sin soltarlo
iIntroducir verticalmente la micropipeta hasta que la punta alcance la profundidad adecuada
de acuerdo a la tabla 2.

Volumen de la micropipeta Profundidad de inmersién (mm)

0.1 -10 pL 1-2
10 - 200 pL 2—3
200 - 2000 pL 3—-6
> 2000 pL 6—10

Tabla 2. Profundidad de inmersion de la punta de acuerdo al volumen nominal de la
micropipeta.

- Liberar lentamente la presion sobre el pulsador de la micropipeta, después de 2 a 3
segundos retirar la micropipeta del liquido tocando |la pared del recipiente con la
punta, con la finalidad de escurrir el exceso de agua.

- Para dispensar el liquido, abrir las puertas de |la balanza (si es necesario) y apoyar la punta contra
la pared del recipiente contenedor formando un angulo de 30 a 45° presionar lentamente el
pulsador de la micropipeta hasta el segundo tope.

- Esperar a que estabilice la balanza y registrar los datos obtenidos.

I / Y

- Realizar los pasos , nueve veces mas para completar el 10% de |la prueba.

- Repetir los pasos en el 50 y 100% del volumen nominal.

- Al concluir el ciclo de pipeteo registrar las condiciones ambientales.

- Determinar los Errores Maximos Tolerados (EMT) con base al tipo de funcionamiento del
instrumento de medicidon Tabla 3.

Volumen nominal Error sistematico maximo admisible Error aleatorio maximo permitido
ul + % +ul a +% Db +yl
1 2,0 0,05 2.0 0,05
2 4.0 0,08 20 0,04
2 29 0,125 1.9 0,075
10 1,2 0,12 0.8 0,08
20 1.0 0,2 0.5 0,1
20 1.0 0.5 0.4 0.2
100 0,8 0,8 0,34 0,34
200 0.8 1.6 0,3d 0,54
200 0.8 4.0 0.3 1.9
1 000 0.8 8,0 0,3 3,0
2000 0.8 16 0.3 6.0
5 000 0,8 40 0,3 15,0
10 000 0.6 B0 0,3 30,0
s Expresada como la desviacion de la media de una medicion diez veces mayor con respecio al volumen nominal o
seleccionado (véase |50 8655-6:2002, §.4).
5 Expresado como el coeficients de variacion de una medida diez veces mayor (vease |30 8655-6:2002, 8.5).
¢ Expresado como la desviacion tipica de la repetibilidad de una medicién diez veces mayor (véase 1S0O 8655-6:2002, 8.5).
dEn el caso de las pipetas de piston del tipo D1, los errores maximos admisibles podran ser del +0,4%

Tabla 3. Errores maximos permisibles.

- Los formatos que se utilizan en el CNRIBA son hojas de calculo disenadas para determinar si el
Instrumento de medicidon se encuentra Dentro o Fuera de Especificacion con base a los criterios
de la ISO 8655-2.

- Si el Instrumento de medicion no cumple con los criterios establecidos colocar la etiqueta
“Identificacion Fuera de Uso”.

RESULTADOS

Los formatos que se utilizan en el CNRIBA son hojas de calculo disehadas para determinar si el
Instrumento de medicidn se encuentra Dentro o Fuera de Especificacion con base a los criterios
de la ISO 8655-2 Fig. 1, en donde nos indican la media, precisidon y exactitud del instrumento
considerando sus errores maximos permisibles; para determinar el periodo de envio de
calibracion de instrumento se contempla la carta control Fig. 2, donde se observa que queda
dentro del EMT, por lo que el periodo maximo para realizar servicio de calibracion es de 36
meses segun lo establecido en el Centro con respecto al historico de las cartas control de cada
iInstrumento; en caso de que el Instrumento de medicion no cumpla con los criterios
establecidos se coloca la etiqgueta “ldentificacion Fuera de Uso” retirando de las areas de analisis
Fig. 1.

DATOS GENERALES PATRONES DE REFERENCIA

Jdentificacion CNRDOGM-PMO-020 Equipo utikzado

dentificacion

Ultma Calibracion

JAlcance 1000 i

CNRPyC-IM-BAL-008

25012022

Ubcacion Gene Lab | Termometro

CNRPyC-IM-TP-001

0122020

Ulima Calibracson 2021-00-03 Meteorometro

LP-MT-02

180272023

CONDICIONES AMBIENTALES MANTENIMIENTO PREVENTIVO

[Temperatura agua 200C La mcropipeta presenta el "~ y 2™ wope?

LE| micrometro cumple con el intervalo establecido por ¢ .
fabncante? =

Carta de Control
(Presenta Fuga? No

100 L =lli=500 L 1000 5L = = EMT(+ = = EMT (- —Linead (1000 L
I’wm«:xs aaaaaa 832% ¢ Se realza impieza y lubncacion del piston? No 10T ¢ 6 ’ )

[Temperatura ambiente

Error Sistematico Maximo Permisible’ Error Aleatorio Maximo Permisible” g+
Exactitud | +8.00 Precision | 2300 |

VOLUMEN MINIMO VOLUMEN MEDIO VOLUMEN MAXIMO : ¥ %’/ﬁ
No 100.00 pi No 500.00 i No. 1000.00 i = 0 '
1 105.71 pl 1 502.01 pi 1 100272 il : !
2 10571 2 502.01 2 1001.22 44 E 2 :
q

105.61 3 502.52 i 3 1001.12 44
4 108.51 pl 4 502.72 yl 4 905 20 pl
108.51 il S 503.22 il 5 1001.62 4 = !
108 8 502.22 i 8 1001.12 gl
108 7 501.71 gl 7 1001.52 e
108.51 pil 8 502.92 yi 8 1001.32
108.51 ol v 503.92 pi @ 1003.33 i ) 52:‘"6 207 2008 2101 2020 07 0m
10 108 41 10 500.01 gl 10 1002.02 i
Resultados obtensdos Resultados obtenidos Resultados obtenidos
’-'le) 106,20 4 ll'ec»a 502.30 pl r*«iw 1001.13 p
lE-x::u:: 6201 |exacttud 2387 ¢ E-acll‘.ud 1.126 p
IP'et:mon 0377 Precision 0.008 u lprtcnho" 2170 pl
Dentro de especificacion Dentro de especificacion Dentro de especificacion
Dentro de especificacién Dentro de especificacion Dentro de especificacidon

31 pl
21 yl

Fig. 2. Carta Control
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Fig. 1. Formato de verificacion intermedia de
micropipetas monocanal

BIBLIOGRAFIA

1. NMX-EC-17025-IMNC-2018 “Requisitos generales para la competencia técnica de los laboratorios de
ensayo y calibraciéon”

2. Guidelines for the determination of calibration intervals of measuring instruments. [LAC,
International Laboratory Accreditation Cooperation. OIML, International Organization of Legal
Metrology.ILAC-G24 and OIML D 10. (2007)

3. Manual de procedimientos criterios de aplicacion de la norma ISO/IEC 17025 (vigente) entidad
mexicana de acreditacion, a. c

4. Criterios para determinar los periodos de calibracion y verificaciones intermedias. Miguel Angel
Vargas Navarro



