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RESUMEHN

En €1 presente trabajo se exponen v
discuten las variables a controlar de los
espectirofotometros UV-visible, medidores
de pH, balanzas analiticas y disolutores;
cubriendo en cada caso las pruebas de
verificacidn v calibracidn que se
encontraron de mayor utilidad,.

INTRODUCCION:

Una de las principales herramientas de trabajo en un laboratorio
50n 1los equipos de precisidn mediante ios cuales se obtienen 1los
datos y resultados de diversos analisis: para que estos
resultados sean reproduciblezs y exactos,es necesario que el
equipo sea verificado y calibrado para comprobar que se encuentra
en condiclones Gptimas vy cunfllables de operacion. .

Hediante la verificacidon y calibracion de los equipos 10S errores
que estos pudieran ocasionar son detectados y corregidos, si es

posible a los limlites permisibles establecidos en las normas
oficiales o internacionales,

EQUIFPOS:

Espectrofotdmetro BecKkman DU-37 Ultravioleia-visible.
Espectrofotdmetro Varian Techtron 635 Ultiravioleta-visible,
Medldor de pH Beckman 045,

Balanza analitica MHettler AEZ260.

Balanza analitica Sauter 413.

Equipo de Disolucidn Hanson Research Modelo 72R.
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HATERIALES Y REACTIVOS:

Hivel de burbuja, indicader de cuadrantes vibrometro, disco de
Fi2stico para centro, termcpares,indicador de altura, escuadra
universal, crondmetro digital, celda de swxido de holmio, celda de
cuarzo de 1cm, filtros MBS SEM 2031

CZerinldoz USSP de= Scifn 221icilire 1o dezintegrante de 3I00mMo,
ciaprimidos USP de prednizona de 50mg, dicromato de potasic MBS
SERM 935, 4cido percldrico al 70% grado suprapar, voduro de
Fotasio grado ACC, 150 sulfato de cobre grado reactivo, bencenoao
grado espectrofotomEtrico, fosfato monobasico de rotasio RA,
ftalat" Acldo de potasio MBS, fosfato AaAcido de potasio HNES,
fesfato monobasico de potasio NES, carbonato Acido de =sodio v
bicarbonato de sadio MHES,

DESARROLLO:
Ezpectrofotdmetros:

1. Calibracidn del sistema daptico de espectrofotdmetro UV-visible

Exactitud de la longitud de onda:

t2 basa en la obtencldn de un espectro de algdn material de
referencia cuvyas bandas de absorcitn estan bhlen definidas,
arareciendo a longlitudes de onda conecidas en las regiones del
visible y el ultravioleta. Basandose en normas de la ASTM, los
Zzateriales de referencia que se pueden utilizar son:

Vapor de benceno ( 300nm= 230nm )
Arco de mercurio de baja presin ( e00nm - 200nm )
Arco de deuterio o hidrdgeno ( 600nno - 480nm )
Celda de 0xl1do de holmio ¢ 670nm - 300nm )
- Flltro de wvidrio de dldimio ( 700nm - 400nm)

Esta verificaclén se llsva a cabo cada 2 meses (pero basandonos
en los resultados esto puede modificarse). ;

El material utilizado fué una celda de vidrio de 6xido de holmio
para la regidn visible y una porcidtn del ultrawvinleta, ¥ para el
resto del ultravicleta, una celda de cuarzoe saturado con vapor de
henceno v =sellada. Fara estas celdas se obtlene el espectro
correspondlente v se compara con el presentado por las normas.

. Exactitud de repetibilidad de la escala de absorbancla,

2 Dbasa en la utilizacion de mater:ales ¥ Treactivos de
referencias certificados por la NIST (MBS) segin la szigulente
tahla:

Regidn Escala Material o reactive utilizado

Visinle Transmitancia Filltros certificados MNBS SRM 2031
it

<~itravioleta Absorbancia Dicromato de potasio NBS SRM 935

I
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Fara !a regidn ultrawvioleta las norzmas establecen lecturas a las
tguientes longltudes de onda: 235, 257, 313, 345 ¥y 350 a las
1ales sUus absorbancias se encuentran certificadas v r

omprobarse que 21 equlipo proporciona lecturas reales,

[ I

s ERLI

ara la regitn wisible se utilizan una serie de {filtros
ertificados por la HES gue presentan transmitancias cer
Ae SOM, Z0XN W 10

=
a

Frecuenclia de calibracion: Cada dos meses.

1, Veriflcacldn de las celdas de absorcldn:

o basna en la determinacidn de la

absorcidon de la celda tenlendo
como muestra agua destilada v

como referencia el aire; si la
celda se encuentra muy sucla o presenta ravaduras las lecturas se

veraAn muy alteradas.

Para celdas de cuarze, las cuales se¢ untilizan en la regldn
ultravioleta la lectura se hace a 240nm ¥ para las celdas ae
vidrio gue se utilizan en la regidn wvislble

re la lectura se realiza
a 630nm ¥ como limites s=e tiene gque la absorbancia no debe ser
mayar de 0,023 para celdas de cuarzso de icm v 0.03% para celdas
de widrio de lcm { MHorma ASTH )

Las celdas deben verificarse cada mes puesa su exceslvo usc puede

dafiarias o presentar ravaduras que afecten la lectiura.

4. Desviacidén de la regidn radiante:

52 hasa en la medicidn de absorbanclia de soluciones opacas que
sirven comao filtros en determinadas longltudes de onda. Este
rpardametro nos indica la cantidad de luz de otras longitudes de

onda dlferente a la deseada qgue estid pasando a traveés del
nonocromador.

se TLillzan las Slgulentes =olucicnes:

REACTIVO ABS LAML ARA « Us0o
Yodura de notasio Q.00 (BRY) g} Calibracion
Yoduro de potasio 1-3 U £el Desviacidn

total del
hez

Dicromato de poitasio .00 Yvis 370 calibracion
Dicromato de potaslio 1-3 VIS aro DeswviaciGn

total 4dsl
haz

Sulfato de cobre D00 VIS BRO Calibracitn
Sulfato de cobre 1-3 Wis GO0 Desviacion

total del
haz

La solucidn cuya concenlracidn es para la calibraclon ==

Stilliza
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'Para establecer el cero de absorhancia en el equlipo ¥y

rosteriormente se utiliza la soluclon para determinar el
porcentaje de energia radiante no deseada, obteniendo la lectura
de absorbancia. &1 la lectura de absorbancla es mayor de 2.00
corresponde a una desviacidon de la energla radiante de 0.2% el
tual puede considerarse como limite; aungue este limite =ze wve
generalmente estableclde por el fabricante,

Esta prueba puede realizarse cada 6 meses dependiendoe de 1la
irecuencia de uso.

MHedidores de pH. :

1. Verificaclén de le: Electrodos:

Independientemente del tapoin de electrodo que se utilice se debe
verificar gque la membrana del electrodo se encuentre eén Dbuen
estado, limpla ¥ sin rayadura; que el nivel de la solucidon de
reliene (sl es qgue utiliza) se encuentre en el nivel adecuado, &n
caap contrario se debe proceder a limplar el elecircdo segdn lo
sapacificade por el fabricante y rellenar con la aolugldn
adecuada fresca.

2. Calibracion: :

Se determina la exactitud, repetibilidad, linealidad vy tlempo de
respuestia.

oe realiza con solucliones reguladoras preparadas con sales
certificadas de la NES.

Se produce a tomar una serie de lecturas de las solucicnes
reguladoras de pH=7.00, pPH:=4.00 v pPH=10. 00 para asi determinar la
exactitud ¥y repetibilidad.

La linealidad se determina mediante una gréafica de valor de pH
contra lectura en milivolts.. v
La calibracidn con soluciones certificadas NBS debe reallzarse
cada dos meses, pero cada mes se reallzarfé con soluciones

‘Teguladoras secundarias y fuente de voltaJe certificada.

Balanzas analiticas mecAnicasa.

Verificacidn mecinica del eguipc (Nerma USP)

1. Verificacidn Fisica:

Debe mantenerse el busn estado v limpleza del sistema de pesado:
cruz, cuchlllas, coJinetes, canastillas,

La escala oOptica vy el cero oOptice deben enconirarse Dblen
enfocados, este se ajusta mediante el tornille de cero Optico ¥
el movimiento de los lentes.

La caAmara de pesado debe eastar completamente limpia y el Iplatllln
sin residuos de ninguna especle.

g, Callbracian:

Consiste en determinar la exactitud de la escala de leciura
directa ¥ de la pesa menor del gruapd de pesas internas, es declp
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la sensibilidad de la escala medla superior e inferior:
Pruebas de fidelidad que permite evaluar la repetibilidad v

movilidad. En la determiniacion de ia exactitud se utilizan p
calibradas ¥ se determina el valer que
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+que se coloca a ios 30 segundes vy al
ebtenidoes pusde determinarse o]
repetibilidad mediante 1a
.de & lecturas,
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I.a movilidad es la caracteristica que nos Indica las pequefias
variacliones a las gue Puede responder la bhalansa, Ezto se
colocando pesagd de valores menores a 1ia division minima de
balanza ¥ determinar cual es la que provoca un movimien
indicador del equipo, el wvalor de la movilidad debe ser igua
manor a ia division minima.
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Dizolutores:

I. Veriflcacidn mecdnica del equipn
1} Verificacifn de 1a hase.

2S¢ utiliza el nivel de burbuja para comprobar
respecto al plano horizontal ai rente, a los lados yv en el

cabezal del equlpo, comprobando cada vezZ la posiclién de 1la
burbuja entre las marcas.

(Horma USP).

la nivelacién con

2) Verificacidén de la rectitud de filechas vy paletas.

Se utilizan dos blogues en "V* firmemente montadds sobre una base
Y los Indicadores de cuadrantes,

Lag lecturas de estos

deben marcar
O lmm de rectitud,

una desviacion maxima de

Y| Verificacldn de rcanastillas
5e¢ lleva a cabo Junto con =y fiecha e
Une a la flecha vy se mantiene firme mediante leos "clips® de &sta,

La lectura debe marcar, durante ¥ despues de rotarla, 0.25mm
maximo.

respective., La canastilla se

1) Verificacidn de eqguidistancia de las paletas.

Las aspas de las paletas deben de ser equldistantes del eje de
rotacidn v la lectura del indicador de cuadrantes no exceder 1=z
leciura maxima de imm de desviacitrn de la equidistancia,

5 Verilficacldn de la perpendicularidad de 1los ejes.

La perpendicularidad de los eles ge asegura geométricamente
medlante una escuadra acoplada con u1n transportador,

La deswviaclon permitida es de 2- en la perpendicularicdad,

83 Verlflcaclon de la altura correcta del

ele de agltacion.
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La medicidn de 1a

altura se lleva a cabo con un indicador e
acers inoxidable de 17om. que posee la medla de la altug
especificada qgue es de 2.5¢@,

3 erificacion del eje con respecto al wvaso,

. El centro se determina medilante un dAiscs gue posee un )
igual al difmetro nterno del wvasgo, (98-108xmm.). Este dis Lient
1111 oriflcio exacitamente en &l centro por donde pasa la flieclra de
s5iateza de aglitacldn.

de aglitacidn debe guedar en el centro del vaso <o
* lomm.

#) Vertficacidn de la oscllacion de
{(bamholeao),

Se mide la oscllacidn del =lstema

las paletas o0 canastllias

dal bafio maria v de cada uno de los

VASOS.
1tura debhe permanecer en 37C t 0.5,

de agltacldén mediante
indlcadaor, =1 Cual medlirid cuanto 5 mueve con respecto al ceniro
el e'a 1 control de wvalocidad no debe ewrceder mas de 25rpm v
1a epscilacidén noe debe gerr mayorl as @ 1-2mm.
3] Verificacidin del control de wvelocidad,
4 For =edio de un crondmeiro se verifica gue el equipo sea capas=s
epraducir ias rpm gue se le establecen en el ede de
acian., La wvarlacldn en las rpm no debe ser mavolrr de =z 4%
! 10) Verificacion del control de temperatuara,
L e lleva a cabo mediante ¢l uso de termopares, registrando las
temperaturas
1™ 2

11] vVarificacidn de la wibracldn.
ce delerminan laos niveles
e

E

Ade wibracidn a los cuales esta expuest

1 equipo de disolucidn con vibrdémetro, Los niveles deben
manores de Gimils,

COMCLUSIOMNES.

Mediante las pruebas reallzadas a los diferentes egulpos =& pusae
conocer s estado de funclonamlento, e acuerdo a 125

especificaciones, v estimar en un momento dado la iofluenct

gjercidla por otrasz vartables sobre 1oz resultados.

variahbhles ous nr

rhles gue no s encuentran en el limlte especlificado ¥y no
pudleron =ser corregidas en algunos anallsis, pudieran no
signitficativos v para otros casos no ofreceran una garantia sobre
la confiabilidad de los esultados,




160

FLp

fad
N
1

L
I

10.-

b

REV MEX ING BIOMED Vol 10 (1) 1589 -~ -

EIBLIOGRAFIA
United States Fharmacapeta, XXI, 1985
Brithsh Fharmacopeia, 1989

William A. Hanson, Handbook of Dizplutian Testing
Fharmaceutjical Technology Fublication, i9az

world Health Organization Internaticnal Fharmacopoela, 2ed.
edition

Wold Health Organitation, Good Laboratories Practices {n
Governmental Drug Control Laboratories, 1988,

Foof and Drug Administration. Guidlins for Di=oclution
testing,

W.A. Hanson, Disolution test statios - Cperating Manual
Medel 72 Hanson Research Corporation.

W.A. Hanson, Soft Flow Manual, Hanson Research Corporation.

Beckman, Beckaman mpodels cd, 25, 76 sepctrophotometers,
Beckman, Scientific Instrument Divisién, 1975.

Beckman, DU 37 Dizpolutian Testing Sistem - Operating
Instructions, Beckman. Sclentific Instrument Division,

Anual Book of ASTM S5tandards, General Methods and Instruments
Section 14, wvol, 14.01, 1988,

ASTM E 1&9-a7
Standar Fractice for general technigue of ultraviolet -
visible guantitative analysis,

ASTHM E 275-a3
standard Practice for describina and measuring performance of
ultraviolet wvizible and near infrared spectrophotometer,

ASTM E 387-84
Standard test method of estimating slray radlan power ratio
of spectrorhotometer by apaque fllter method,

ASTH E 925=83
Standard practice for “he beriodic calibration of a narrow
band - pass Spectroph2tometars,

ASTM E 958-83
standard practice for Ltasuring practical sptectral bondwidth
of ultraviolet - wisitle Spectrophotometers,




