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PRESENTACION

| Instituto Nacional de Innovacién Agraria (INIA) es el drganismo técnico especializado

adscrito al Ministerio de Desarrollo Agrario y Riego (MIDAGRI), que tiene por finalidad

desarrollar ciencia, tecnologia e innovacion en materia agraria en veinticinco (25)
estaciones experimentales agrarias distribuidas en todo el Pais. Entre sus funciones
especializadas esta la produccion de semillas, plantones y reproductores de alto valor
genético, asi como brindar servicios tecnoldgicos agrarios hacia los productores.

En este sentido, y con el objeto de entregar resultados de calidad exacta y precisa a los
usuarios de nuestros servicios, se presenta el "Manual de buenas practicas de laboratorio";
desarrollado en base al manual del Centro Nacional de Metrologia (CENAM) de Querétaro en
México. Asimismo, el documento recoge experiencias de los laboratorios de Suelos y Agua
del INIA y adopta la Norma Técnica Peruana ISO/IEC 17025: 2017.

El manual describe procesos de seguridad laboral, operatividad y mantenimiento de
instrumentos y equipos de laboratorio, para que nuestros profesionales del INIA adopten y
tengan una herramienta de consulta técnica durante el proceso de analisis y obtencién de
resultados en suelos, aguas y tejidos que brinda nuestra institucion.

Jorge Luis Maicelo Quintana, Ph. D.
Jefe del INIA







Manual de Buenas Practicas de Laboratorio

AGRADECIMIENTOS

Alos especialistas de los laboratorios de Suelos y Agua de INIA por su dedicacidn en la revisién
y aportes incluidos en el presente manual, asi como al equipo de la Direccion de Supervisién y
Monitoreo en las Estaciones Experimentales Agrarias (DSME) y Subdirecciéon de Investigacion
y Estudios Especiales de la (SDIEE) por su apoyo y contribucién a mejorar la gestion de calidad
en los laboratorios de servicios tecnoldgicos agrarios. Se agradece a las siguientes personas:

Roberto Carlos Cosme De La Cruz, M. Sc.
Katia Mendoza Davalos, Ing.

Jorge Gutiérrez Gutiérrez, Tec.

Tulio Veldsquez Camacho, Ing.

Jorge Luis Paz Urrelo, Ing.

José Dante Bolivia Diaz, Ing.

Daniel Vasquez Lino, Lic.

Llasira Paredes Pérez, Ing.

Luis Alberto Yanqui Ochavano, Tec.
Mariela Rossynela Ramos Condori, Bach.
Luis Braulio Ichpas Chahuaylacc, Ing.
Antonio Amaro Sevilla Ruiz, Tec.
Rafael Juan Calderdn Espinoza, Ing.
Juan Carlos Jaramillo Morales, Tec.
Magali Cubas Leiva, Bach.

Selima Milagros Salcedo Mayta, Ing.
Miriam Rocio Quispe Huincho, Ing.
Narda Cecilia Ortiz Morera, M. Sc.
José Enrique Ferrer Noriega, Ing.
Roiser Honorio Lobato Galvez, M. Sc.
Justo Venero Toyco, Econ.

Francisco Escobar Cuadros, Ing.

Jose Angel Rojas Chavez, Ing.

Diego Quispe Torres, M. Sc.

Emilia Isabel Bejar Melgar, M. Sc.
Juancarlos Alejandro Cruz Luis, M. Sc.

DDTA.

EEA Canaan.

EEA Arequipa.

EEA Bafios del Inca.
EEA El Porvenir.
EEA Vista Florida.
EEA Santa Ana.
EEA El Porvenir.
EEA Pucallpa.

EEA Pichanaki.

EEA Pichanaki.

EEA Vista Florida.
EEA Donoso.

EEA Donoso.

EEA Bafios del Inca.
EEA lllpa.

DDTA.

DSME.

DSME.

DSME.

DSME.

DSME.

DSME.

DSME.

DSME.

Director General de la DSME.







Manual de Buenas Practicas de Laboratorio

INTRODUCCION

Lasbuenaspracticas dellaboratorio (BPL) son un conjunto de procedimientos, reglasy practicas
establecidas para facilitar el trabajo cotidiano en el laboratorio y la solucién a eventuales
problemas y dificultades. Todos los requisitos minimos deben ser documentados y habilitados
de maneraformal porque el correcto uso de un laboratorio es determinante paralas normas de
salud, asepsiay cuidado del medio ambiente. El contenido de las BPL ha sido elaborado por un
comité interdisciplinario de profesionales del INIAy expertos en evaluar suelos y aguas a nivel
delaboratorio.

Las BPL deben examinarse periddicamente para mantener criterios actualizados, por
lo tanto, se detallan una serie de recomendaciones consideradas en el desarrollo de las
buenas practicas de laboratorio. Existe bibliografia especializada paracadaunade las dreas
de las mediciones analiticasy sudesarrollo depende principalmente de las habilidadesy de
la experiencia de los analistas.

Este manual tiene por objetivo aplicar procedimientos para el trabajo en laboratorio
cumpliendoconnormastécnicasyde seguridad que aseguren la calidad enladeterminacién de
los métodos de ensayo. Nos adecuamos a los lineamientos de la Norma Técnica Peruana I1SO/
IEC17025:2017 parasucumplimiento en parte de los laboratorios de ensayo.

Antes de empezar, se recuerda a los profesionales expertosy colaboradores de los laboratorios
del INIA, la importancia de la organizacion y el conocimiento de sus competencias, apegadas
al: “Procedimiento del personal y formacion P-SGC-003" y el “Procedimiento de manipulacion,
usoyalmacenamiento de equipos con codigo P-SGCO05”.







FAGTORES
AMBIENTALES
EN EL
LABORATORIO




Instituto Nacional de Innovacién Agraria

CAPITULO I

FAGTORES AMBIENTALES
EN EL LABORATORIO

Los términos productividad, rendimiento, alto desempefio y eficacia laboral tienen un comun
denominador “ambiente de trabajo”, que hace referencia a las condiciones fisicas, técnicas,
humanasyambientales enlas que untrabajador llevaacabo sus funciones.

Los factores implicados en la calidad del ambiente interior de un laboratorio pueden ser de
origen quimico, bioldgico, fisico y humanos, y todos ellos pueden proceder tanto de fuentes
internas como externas de lasinstalaciones.

1.1. EL LABORATORIO

El ambiente de trabajo del laboratorio debe ofrecer una adecuada interrelacién de los
factores fisicos, quimicos, biolégicos y humanos, para la obtencién de un adecuado
trabajo. Los factores que se deben tener en cuenta son:

A. Factores sociales, por ejemplo: promover un espacio libre de conflictos. De
no cumplirse, debera ser informado, analizado y reportado a las instancias
correspondientes.

B. Factores psicoldgicos, por ejemplo: prevenir y reducir el estrés, el agotamiento,
cuidado de las emociones, si esto se manifiesta debera ser solucionado.

C. Factores fisicos, por ejemplo: brindar condiciones de temperatura, calor, humedad,
iluminacidn, circulacién del aire, higiene, ruido. Si estan fuera de rango deberan ser
controlados.

D. Factores quimicos, por ejemplo: prevenir riesgos de gases, humos, vapores,
particulas en suspension de diversa composicidon quimica que puedan ser daiinas. Si
esto se observa debera ser corregido.

E. Factores bioldgicos, por ejemplo: promover ambientes libre de hongos, bacterias y
virus contaminantes. Caso contrario, se debera descartar el material contaminado,
desinfectar todos los materiales, asi como el ambiente fisico de trabajo.
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1.1.1. Factores sociales

Se relaciona con el actuar de una persona hacia otra, que conlleve a afectar las
emocionesdetodoslosquetrabajenenellaboratorio. Asimismo, porambientesenmal
estado, suciosoinhabitables, lo que conllevaaunadisminucion en la productividad, los
conflictos de intereses en la cadena administrativa también es un factor determinante
en lacalidad delservicio, los cuales deben seranalizados para su correccion.

Figura 1. Conflictos.

1.1.2. Factores psicoldégicos

Relacionados a los temas de estrés en el trabajo, ya sea por una serie de reacciones
fisicas y psicoldgicas que ocurren cuando los trabajadores deben hacer frente a
exigencias ocupacionales. Debe evitarse el maltrato psicoldgico por parte de la cadena
jerarquica interna o externa del laboratorio. Los ambientes deben estar libres del
sindrome de agotamiento profesional Burn Out, o también conceptualizado como
cansancio emocional, que lleva a una pérdida de motivacion que suele progresar
hacia sentimientos de inadecuacion y fracaso, el sindrome tiene manifestaciones
conductuales, actitudinales y psicosomaticas todos estos factores sumados conllevan
aladisminucion de productividad, calidad y rendimiento.

Figura 2. Estrés en el trabajo.

Fuente: https://www.codigosanluis.com/taller-enfrentar-burnout-sindrome-cansancio/
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1.1.3. Factores fisicos

Uno de los factores mas importantes en un sistema analitico que afecta
directamente a las mediciones y como consecuencia a los resultados son los
riesgos fisicos conceptualizados como factores ambientales que dependen de
las propiedades fisicas de los cuerpos y sus instalaciones fisicas disponibles en el
laboratorio. Se tienen involucrados dos principios generales, un medio ambiente
apropiado para la operaciéon éptima del equipo e instrumentos y el medio
ambiente apropiado para el desempefio éptimo de los empleados, que en su
conjuntoforman el “ambiente laboral”.

Dentro de los factores fisicos para la operacién optima de los equipos e
instrumentos de laboratorio, que deben considerarse son los siguientes:

A. Temperatura.

B. Humedad relativa.

C. Vibraciones.

D. Ruido.

E. lluminacidn y servicio eléctrico.
F. Ventilacién y calidad de aire.

A. Temperatura

e La temperatura no soélo afecta al volumen de la reaccion quimica sino también su
velocidad. Debe considerarse la medicion de la temperatura al momento de una
medicién en el laboratorio para evitar la alteracion de los resultados.

e El laboratorio requiere de condiciones estables de temperatura para que los
instrumentos del laboratorio funcionen de manera adecuada y las mediciones
analiticas que en el laboratorio se realicen no sean afectadas. Es importante consultar
los manuales de operacién de los instrumentos para verificar las condiciones de
temperatura sugeridas por el fabricante de cada instrumento de medicién para su
Optimo funcionamiento.

e Usualmente, un control de temperatura dentro de un intervalo de + 3 °C es normal y
el control de temperatura de = 1 °C es comun en laboratorios en los que se realizan
mediciones quimicas de alta exactitud, algunas veces aplicadas a fracciones de masa a
niveles de trazas en pg/kg. Las fluctuaciones de la temperatura generalmente afectan
a algunos instrumentos analiticos y existen casos donde afectan a las muestras
durante su proceso de preparacion.
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e Es mas facil controlar la estabilidad de la temperatura cuando los laboratorios estén
localizados fisicamente en el centro del edificio, ya que las zonas que se encuentran
en contacto con las paredes externas del edificio pueden cambiar drasticamente la
temperatura en un tiempo corto.

¢ Debido a que los equipos de alta gama como el espectrofotémetro de absorcion
atomica de flama o con horno de grafito pueden llegar a emanar calor en grandes
cantidades dentro del laboratorio, es importante que al disefiar el aire acondicionado
se considere la presencia de estos, para compensar las variaciones de temperatura.

e Las ventanas y aire fresco afectan el control de temperatura, por lo que no son
convenientes en el disefio del laboratorio. Las puertas que se abren en corredores que no
tienen aire acondicionado o temperatura controlada no son recomendables cuando hay
instrumentos que requieren un estricto control de temperatura, por lo que el contar con
aire acondicionado con un control estricto de temperatura, sera necesario para poder
lograr la estabilidad de los instrumentos.

B. Humedad relativa

¢ La humedad relativa del ambiente debe mantenerse en 45 + 5%, estando el limite
inferior definido por cuestiones de bienestar humano vy el limite superior para evitar
la corrosién de los metales por condensacién de la humedad.

e Los niveles altos de humedad relativa afectan la dptica de ciertos equipos.

e Cuando se junta la presencia de vapores corrosivos y humedad relativa alta se acelera
la corrosion de la electronica sensible de los equipos, asi mismo, algunas sustancias
higroscdpicas absorberdn la humedad del medio facilmente cuando los niveles de
humedad sean altos.

e Los niveles bajos de humedad relativa en el laboratorio producirdn cargas estaticas,
las cuales son nocivas para el equipo electrénico.

e Niveles de humedad relativa bajos hacen dificil el manejo de algunos solventes y
muestras solidas ya que éstos adquieren carga estatica.

¢ Enlamayoria de los manuales de operacion de los instrumentos se recomienda mantener
un intervalo de 40 a 60% de humedad relativa en el laboratorio. Es conveniente consultar
el manual del instrumento instalado en el laboratorio, para verificar las condiciones de
humedad relativa recomendada para el 6ptimo funcionamiento del instrumento.
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e Vibracion es todo movimiento oscilatorio de un cuerpo sélido respecto a una
posicién de referencia.

e Las vibraciones se caracterizan por su frecuencia y amplitud. La frecuencia, se define
como el nimero de veces por segundo que se realiza el ciclo completo de oscilacion,
se mide en Hertz, Hercios o ciclos por segundo y, la amplitud, que es la distancia entre
la posicién de la particula que vibra y su posicién de reposo.

e Las vibraciones de los refrigeradores, sistemas de ventilacion y otros equipos que
producen vibraciones pueden afectar la precision de una determinacién analitica,
por ejemplo, balanza analitica, dado que el tamafio de la muestra es realmente
pequefio, la menor vibracion puede reorganizar, desplazar o derramar la muestra,
lo que afecta la cantidad de material disponible para la medicion, asi como su
distribucién en la balanza.

e Estas interrupciones pueden requerir la recalibracién del balance analitico, lo que puede
significar la pérdida de tiempo y dinero de los esfuerzos de investigacion pertinentes.

e E| ruido se define como un sonido no deseado, es uno de los contaminantes mas
ampliamente presentes en el mundo del trabajo.

¢ El sonido es producido por una serie de variaciones de presion en forma de
vibraciones, que se propagan a través de los sdélidos, liquidos y gases, como por
ejemplo el hormigdn, agua vy aire. Estas ondas vibratorias llegan a nuestro oido y
soninterpretadas como unsonido.

¢ La exposicién de intervalos prolongados al ruido causa problemas de comunicacion,
disminucién de la capacidad de concentracion, somnolencia, alteraciones en el
rendimiento laboral, sordera, taquicardia, aumento de la tensién arterial, trastornos
delsuefio, entre otros.

E. lluminacion y servicio eléctrico

¢ Referidaalacantidad deluminosidad que se presenta en el sitio de trabajo. Los estandares
deiluminacién se establecen de acuerdo con el tipo de tarea visual que el trabajador debe
ejecutar: cuanto mayor sean los detalles, mas necesaria serdla luminosidad.
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Una iluminacién inadecuada en el trabajo puede originar fatiga ocular, cansancio,
dolor de cabeza, estrésy accidentes.

Antes era comun que los niveles de luz estuvieran en el rango de 100 a 300 lux durante
las actividades comunes. Hoy en dia, dicho rango se encuentra entre 500 a 1000 lux
dependiendo de la actividad. Para trabajos de mayor precision y detalle, el nivel de luz
puedeincluso estar entre los 1500 a 2000 lux.

El servicio eléctrico en Pert es de 220 VAC a 60 Hz en fase monofésica y trifasica,
para el laboratorio el servicio es cominmente a 110 y 220 V y los requisitos de
corriente son mucho mayores, de 15a 20 A.

Algunos instrumentos necesitaran circuitos exclusivos para éstos, por ejemplo, un
horno grande requiere 50 Ay 220V, por lo que es importante antes de adquirir el
instrumento, consultar al proveedor para conocer las condiciones adecuadas de
instalacion eléctrica o en el caso que ya se tenga el equipo, consultar el manual de
instalacion/operacién, para verificar que las condiciones de instalaciéon eléctrica
sean las adecuadas.

Los laboratorios requieren de circuitos multiples para prevenir interacciones entre
circuitos.

Los instrumentos modernos son mucho mas sensibles a la presencia de interferenciasenla
linea AC (corriente alterna), porlo cual para este tipo de instrumentos se recomienda el uso
de varios supresores de ruido en la fuente; por ejemplo, instrumentos de radio frecuencias
y de ser necesario otro tipo de supresores de ruidos o suplementarios de emergencia
particularmente para instrumentos sensibles. Un ejemplo de este tipo de equipos serian
instrumentos tales como el Espectrometro de emision atdmica con plasma acoplado
inductivamente (ICP-AES), este equipo genera grandes cantidades de radio frecuencias u
otro ruido eléctrico que es trasmitido a través de lineas eléctricas que puede afectar otros
equipos conectados bajo lamismalinea.

Los equipos electronicos necesitan una tierra fisica verdadera para su estabilidad, por
lo que es recomendable el verificar que la puesta a tierra de los equipos se encuentre
funcionando correctamente de acuerdo con lo que marca el manual de operacion de
dichoinstrumento.

Se deberan considerar los intervalos de variacién de tension eléctrica permitidos para
los diferentes equipos con que cuenta el laboratorio.
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F. Ventilacion y calidad del aire

¢ La ventilacion o renovacion periddica del aire en el interior ayuda a mantener un
ambiente mas limpio y contribuye a incrementar el confort y bienestar durante el
desarrollo delaactividad del laboratorio.

e La ventilacion puede ser natural o forzada mecanicamente como, por ejemplo,
mediante ventiladores, aire acondicionado, difusores de viento, aunque, siempre que
sea posible, se debe utilizar ventilacion natural.

¢ La renovacién minima del aire de los lugares de trabajo serd de 30 metros cubicos de
aire limpio por horay por trabajador, en el caso de trabajos sedentarios en ambientes
no calurosos nicontaminados por humoy de 50 metros cubicos, en los casos restantes,
afindeevitar elambiente viciadoy los olores desagradables.

Ladistribucién de las ventanas debe atender a los siguientes principios:

? ? ? ?

Dado que el aire Las ventanas El flujo de aire Se deben evitar
caliente tiende a altas y anchas debe ir siempre zonas de flujo
elevarse, se evacuara ventilan mejor de las zonas muerto, es decir
por orificios o que las alargadas limpias a las zonas donde el
aperturas superiores. y bajas. contaminadas. aire no circula.

e Las necesidades de ventilacion dependerdn del tipo de analisis que en él se realicen.
Por ejemplo, en el caso de los laboratorios de preparacion de muestras se requieren de 20
a 30 cambios de aire/hora para cumplir con las normas de seguridad, esto es debido a que
los niveles de vapores toxicosy residuos producidos en ellos pueden llegar a ser muy altos.

e El reciclar el aire en un laboratorio no es conveniente, ya que en él se trabaja con gases
especialesylasmuestras pueden producir vapores téxicos, produciéndose contaminantes
los cuales noseran eliminados del medio siel aire es recicladoy esto producird un factor de
altoriesgoen lasaludfisica delas personas que operan en el laboratorio.

e En los laboratorios donde se realizan las preparaciones de muestra, tales como una
disolucion, digestidn, extraccidon, entre otros ensayos, normalmente se generan
vapores quimicos, los cuales pueden ser toxicos, por este motivo estos procesos debes
ser realizados en campanas de extraccion de vapores. Los laboratorios de preparacion
de muestra deben contener al menos una campana de extraccion, que permita extraer
los vapores quimicos generados como resultado de los procesos involucrados en la
digestiony preparacion de soluciones.
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e En el caso de aquellos laboratorios que realizan anélisis de analitos a niveles de
contenidos bajos, es recomendable tomar en cuenta la calidad de aire del laboratorio,
sobretodosiellaboratorioestdsituadoenunazonadondelosnivelesde contaminacion
por los analitos a nivel de trazas a medir puedan afectar el andlisis. Para este caso en
particular, se recomienda seleccionar la calidad requerida de aire en el laboratorio, en
base a la seleccion de un sistema de aire acondicionado que nos permita la obtencién
de una calidad adecuada.

e Alasareasolaboratorios que mantienen un control de limpieza en el aire se les llaman
areaslimpias o cuartos limpios.

e Se recomienda tomar en cuenta que, la Organizacién de Normas Internacionales (I1SO)
haemitidolanormalSO 14644;yen laparte 1: especificalaclasificacion de la pureza del
aire en términos de concentracion de particulas en el aire en salas y zonas limpias, asi
como endispositivos de separacién (aisladores).

1.1.4. Factores quimicos

El grupo de factores de riesgo quimico lo componen todas aquellas sustancias
guimicas, que en condiciones normales de manejo pueden producir efectos
nocivos en las personas expuestas.

Dentro de los factores quimicos para la operacion éptima de los equipos e
instrumentos de laboratorio, que deben considerarse son los siguientes:

Solidos, Gaseosos
Polvos,
Humos POR

SU ESTADO
Fisico

Liquidos, Rocios,
Neblinas
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. POR SU .
Organicos ORIGEN: Inorganicos

Corrosivos | Cancerigenos

Productores de
neumoconiosis

Irritantes

POR SUS
EFECTOS EN

LA SALUD Toxicos

Sensibilizantes .
reproductivos

Toxicos

Asfixiantes L
sistémicos
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1.1.5.

Factores bioldgicos

Se define el factor de riesgo biolégico como la posible exposicion a microorganismos
que puedandarlugaraenfermedades, motivada por la actividad laboral.

Clasificacion segun especie:

e \irus

e Hongos
e Parasitos
e Bacterias

1.2. SEGURIDAD EN LABORATORIO QUIMICO

La seguridad es una parte muy importante en los laboratorios analiticos debido a que, en
ellos, el personal que labora se encuentra expuesto a sustancias quimicas que pueden
afectar de maneraleve o severalasalud del personal.

1.2.1.

Consideraciones generales de seguridad

El funcionamiento adecuado del laboratorio estd sujeto al cumplimiento de las
siguientes normas:

El trabajador ingresara al laboratorio con guardapolvo blanco de manga larga.
Es indispensable portar guardapolvo correctamente abotonada y guardar el
comportamiento apropiado durante el periodo laboral en el laboratorio.

El laboratorio debe contar con la sefializacion adecuada de las formas prohibitivas,
informativas u obligatorias que cada trabajador, proveedor o visitante deben respetar.

El trabajador se familiarizara con los sitios en donde se encuentran localizadas las
duchasde seguridady lava ojos, extinguidores y botes de basura.

En ningiin momento se permitira la aplicacién de cosméticos, fumar y/o ingerir
alimentos dentro del laboratorio.

Tomarlaposturamascomoda paratrabajar correctamente con el finde tenerel control
y precisiéon de los movimientos durante el uso de materiales, equiposy reactivos.

Limpiar las mesas de trabajo antes y después de cada analisis, asi también durante
el proceso si se haderramado algln reactivo o muestra.

Para evitar quemaduras, se deberan apagar mecheros y/o planchas calientes
cuando éstos no se utilicen. Asi también, se deberdn emplear gradillas o pinzas
parasostenerotransportar tubos calientes.
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1.2.2.

Mantener las sustancias quimicas inflamables alejadas de fuego, planchas
calientes, u otrafuente de calor.

No se deberd olfateary/o probar reactivos o soluciones de forma directa.

Utilizar guantes de nitrilo y gafas de seguridad cuando se manejen 4cidos, basesy
sustancias desconocidas.

Utilizar perilla o pipetas automaticas para la medicion de los liquidos corrosivos,
acidos, bases, sustancias volatiles, venenos, entre otros. No aspirar con la boca.

Evitar agregar agua sobre acidos para prevenir quemaduras por proyeccién. Para
diluir cualquier acido, se vierte el acido sobre el agua y nunca, al revés. Emplear
bafio de hielo o bafio de agua fria para preparar soluciones diluidas de acidos.

Mantener los frascos de reactivos rotulados y bien tapados para evitar derramesy
confusion con otros reactivos.

Depositar en los recipientes apropiados las puntillas de las micropipetasy lavar las
pipetas devidrioinmediatamente.

Lavarse las manos con aguay jabén antes de salir del laboratorio.

Reportar inmediatamente al responsable del laboratorio cualquier accidente o
lesion que suceda para que se tomen las medidas apropiadas segun los planes de
contingencia aprobados.

Para propdsitos de control de incendio y seguridad, debe haber al menos dos
salidas en cada laboratorio o grupo de laboratorios una de ésas no debe emplearse
normalmente, pero debe estar disponible para salidas rapidas, es recomendable
que estas salidas sean opuestas en el laboratorio, de tal modo que el personal
tengalaoportunidad de salir por la més cercana.

Equipos de proteccion personal — EPP

Los equipos de proteccion personal son elementos de uso individual destinados a
dar proteccion al trabajador frente a eventuales riesgos que puedan afectar su salud
fisioldgica y mental durante el desarrollo de sus labores, en general los laboratorios
deberan contar conlos siguientes equipos de proteccion personal como minimo:



Guantes

Protectores
auditivos

Lentes de
proteccién

Guardapolvo

L

Careta
facial

Zapatos de
seguridad

Figura 3.
Equipos de
proteccion

personal.



Instituto Nacional de Innovacién Agraria

1.2.3. Seiiales de seguridad

Las sefiales tienen una importancia relevante al entregar informacion en caso de
emergencia. Noobstante, paraque seanefectivasdebenresponderanormascomo
es el caso de la NTP 399.010-1:2004 SENALES DE SEGURIDAD: Colores, simbolos,
formas y dimensiones de sefiales de seguridad, los cuales deber instalarse en
lugares apropiados (INACAL, 2004).

Por su clasificacion:

e Seialde prohibicion: prohibe un comportamiento.

e Sefal de advertencia: advierte de un peligro.

e Seial de obligacién: obliga a un comportamiento determinado.

e Sefal de salvamento o socorro: indica salidas de emergencia, lugar de primeros auxilios
y dispositivos de salvamento.

e Sefial de lucha contraincendios: indica la localizacién de medios de lucha contra
incendios (extintores, pulsadores de alarma, bocas de incendio, etc.).

e Seial gestual e indicativa: proporciona otras funciones.

Criterios para el uso de la sefales.

e Llamarlaatencion sobre la existencia de riesgos.

e Alertarsobre situaciones de emergencia.

e Facilitar lalocalizacion de instalaciones de proteccion.
e QOrientaralostrabajadores en maniobras peligrosas.

Algunos ejemplos de donde debe ser colocadalas sefiales de seguridad son, enel:

e |avaojos.

¢ Duchas de emergencia.

e Botiquin de primeros auxilios.

e Equipo contraincendios.

¢ Equipo paramanejo de derrames quimicos.

e Casetadeseguridad de los materiales peligrosos (MATPEL).
e Casetadeseguridad gases especiales.

¢ Salidas de emergencia.
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Asimismo, se presenta generalidades sobre la descripcion de estas sefiales:

e Lasduchasde emergenciaylava ojos deberan serevaluados regularmente, porlo menos
dosveces al mes.

¢ Enlosextintores se deberevisar que la carga se encuentre vigente.

e En el botiquin de primeros auxilios se debe cuidar que el contenido sea vigente y esté
completo.

¢ Serecomienda que el laboratorio cuente con un programa de manejo de residuos quimicos.:

ANTES DE INGRESAR A ESTA AREA

@

USO OBLIGAT [+] usoDEgLL.'|fN‘.1TSSR|D USO OBLIGATORIO
DE BATA DE SEGURIDAD DE MASCARILLA
ANTENER F1 43
MANTENER EL AREA

LIBRE DE -jE.E'.‘-IIE.-.E

EQUIPO OBLIGATORIO

USO OBELIGATORIO US0 OBLIGATORIO US0 OBLIGATORIO
DE PROTECTOR DE PROTECCION E BOTA
FACIAL OCULAR DE SEGURIDAD

S I .

MANGUERA
PROHIBIDO ANCOER ESCALERA DE
FUMAR INCENDIOS EMERGENCIA DE EMERGENCIA

Figura 4. Sefiales de seguridad.
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1.4

. SUGERENCIAS GENERALES

El laboratorio debe tener dreas definidas para los equipos de medicion y separar las areas
destinadas al almacenamiento de reactivos, preparaciéon de muestras y analisis, para
evitar cualquier posibilidad de contaminacion de muestras cruzadas y corrosion de los
instrumentos analiticos.

Eltérmino “ordeny limpieza” de los ambientes de trabajo, mesas, balanzas, desecadores,
instrumentales, materiales de vidrio y otros componentes del laboratorio en general
esesencial.

Los equipos tal como estufas, refrigeradores, muflas, congeladores, planchas de
calentamiento, equipos de absorcion atdmica, destiladores y campanas de extraccion deben
ser verificadas regularmente, deben poseer registros de su mantenimiento tanto preventivo
como correctivoy de verificacion por parte del usuario, debidamente actualizados.

La metodologia de las “55” deben implementarse para la mejora continua del sistema
productivo en nuestrasinstalaciones, cuyo significado de cada letra S es el siguiente:

Seiri: Ordenetodoaquelloque no necesita paratrabajar en el espacio fisico designado.
Seiton: Coloque todo lo que realmente necesitas en un lugar definido, elegido en
funcion de criterios ergondmicos.
Seiso: Limpie confrecuenciaellugarde trabajo.
Seiketsu: La limpieza se consigue con un orden continuo. Evite que nuevos objetos
terminen de formainvoluntaria en el lugar de trabajo.
Shitsuke: La autodisciplina ayuda a mantener adecuadamente el ordeny la limpieza. Por
eso todos los objetos deben colocarse siempre en el lugar establecido, en este
sentido unarotulacion clara puede ser de ayuda.

. CAMPANAS DE EXTRACCION

Las campanas de extraccion deben estar operando dentro del laboratorio siempre que se tengan
almacenados o que se esté trabajando en el laboratorio con reactivos o muestras que generen
vapores téxicos que puedan contaminar muestras, corroer partes electrénicas de instrumentos de
mediciony afectar la salud del analista.

Deben mantenerse siempre limpias para evitar contaminacion de las sustancias que se mantengan
enlas campanas. A causa de la naturaleza de los reactivos quimicos utilizados y de los analisis que se
lleven a cabo esimperativo que la superficie de trabajo se mantenga limpia.
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Es necesario que los materiales altamente toxicos o inflamables siempre se manejen dentro de
las campanas.

Sise encuentraalguna sustancia quimica derramada, de origen desconocido en la superficie de
trabajo, se debe limpiar como si fuera toxico, corrosivo e inflamable.

Mantener cerradalaventanade lacampana al nivel especificado por el fabricante cuando no se esté
trabajandoenella, de lo contrario la campana no funcionara adecuadamente.

Las campanas de laboratorio deberdn ser evaluadas regularmente para asegurar que la extraccion
de vapores toxicos sea eficiente y por lo tanto, el funcionamiento de las mismas sea eficiente.
Consultar el manual de operacion de las campanas de extraccion segun caracteristicas, verificando
las condiciones del flujo de extraccion, el cual debe estar operando adecuadamente. Algunas
campanas especifican una velocidad lineal de gasto de extraccién de 0,5 m/s con un intervalo del +
20% (0,1 m/s).

Figura 5. Campana extractora.
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CAPITULO II

MUESTREO DEL SUELO

El muestreo del suelo se define como la actividad que colecta en un tiempo y en un lugar
particular de una cantidad de suelo para fines de analisis de laboratorio. En general, la muestra
del suelo representa las condiciones puntuales del suelo, en el tiempo que fue colectada. Por
su parte, la calidad de un muestreo del suelo se refiere al proceso de toma de muestra que
maximiza la seleccion de cantidades de muestras y sitios de muestreo, de acuerdo con el
proposito del estudio de suelo.

El muestreo es una funcidon esencial de la quimica analitica puesto que la mayoria de los
métodos de prueba son destructivos, por lo que el analisis de un lote completo no dejaria
nada para utilizarse. Ademas, la mayoria de los métodos de anélisis requieren de unos
cuantos gramos de muestra y por lo tanto, debe aplicarse un proceso de reduccién entre lote
original y la prueba de laboratorio.

Para la elaboracién del presente capitulo, se tomd informacion de la Guia para muestreo de suelos
(MINAM, 2014), y de la Guia técnica para muestreo de suelos (Mendoza y Espinoza, 2017).

2.1. PLAN O PROCEDIMIENTO DE MUESTREO

Las muestras son Utiles para el propdsito deseado, cuando son tomadas de una manera
consistente con técnicas y practicas de muestreo generalmente reconocidas. Esto
requiere de la inspeccion del lote del muestreo, del uso de equipos y herramientas de
muestreo apropiados para un areaen particular como por ejemplo sondas para muestreo
de suelo, palanas, azadones, picos, espatulas, balde, wincha métrica, entre otros, y el
tipo de muestra deseada. Las condiciones de almacenamiento deberdn ser adecuadas
para la muestra antes y después del analisis. Todos estos factores, deben ser registrados
en un cuaderno de campo para darle seguimiento y alcanzar calidad del muestreo por el
personal de operacién.
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Figura 6. Herramientas a utilizar en el muestreo.

Procedimiento de muestreo:

Es la sucesion de pasos propuestos en una especificacion, que aseguran que la muestra
eventualmente tomada para el andlisis tendrd las caracteristicas esenciales de la
poblacién. Por lo tanto, el plan de muestreo debe reconocer la necesidad de investigar el
grado de homogeneidad del material agranel.

Los factores mas importantes por considerar para desarrollar un procedimiento de
muestreo efectivo se detallan a continuacion:

e Lamuestratomada debe serrepresentativa de la poblacion.

¢ Lacantidad de muestradebetomarse con unafrecuenciaque permitalareproducibilidad de
los requisitos de la prueba para el objetivo deseado, como se indica en el método analitico.

¢ Elmanejoyelalmacenamiento subsecuente de la muestra debe ser el adecuado.

Figura 7. Ejemplo de delimitacion del terreno a muestrear.
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Los pardmetros para considerar en un plan de muestreo son:

. Homogeneidad del lote.

. Identificacion dellote.

. NUmero de muestrasatomar.

. Método de recoleccion de muestras.

. Frecuencia de muestreo.

. Recipientes, conservaciony tratamiento subsecuente.

AUV A, WNR

Tabla 1. Uso del suelo, objetivos de muestreo y profundidad de muestras.

Uso de la tierra Profundidad (cm) Observaciones

segun cultivo

Suelos profundos en planicies o valles

Cultivos anuales con labranza * 0al0cm Solo la capa
tradicional: para fertilidad * 0a20cm arable: muestreo
general o recomendacion * 0a30cm 2 meses previos a
de fertilizacion (cultivos de la siembra.

pan llevar).
Hortalizas . 0320cm Muestreo por

lote o bancales.

Dividir potreros

Pastos *0al5cm en areas homogéneas.
Plantaciones * 0a30cm Un mes previo a la
perennes y frutales * 30a60cm floracién, tomar
* 0a20cm muestra en un radio
°20a40660cm de 50 cm al &rbol.
Plantaciones perennes Tres capas: Para estudios
y frutales e 0a5cm de rutina se puede muestrear
e« 5310y de de 0a 10 cmy hasta 20 cm

« 0220cm para estudios detallados
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Suelos superficiales en laderas

Cultivos anuales de * 0al0cm Dividir el lote en
siembra directa. areas uniformes.
Para manejo de fertilidad

Cultivos de hortalizas « 0al0cm Tomar muestra
con labranza manual del bancal.
Pastura en potreros e 0al0cm
Cultivos perennes, ®* 0al5cm Unicamente
frutales y arboles e 15a30cm considerar suelo
°* 30a50cm y no roca.

2.1.1. Identificacion del lote

2.1.2

Un lote se define como una recoleccion de recipientes primarios o unidades del
mismo tamafio, tipo o estilo, los cuales fueron producidos bajo condiciones tan
uniformes coémo fue posible y son disefiados por un cédigo comun. En ausencia
de un cddigo, se puede formar un lote. El muestrear, como un lote simple,
incrementard la variabilidad del componente de la matriz y por lo tanto el error de
muestreo.

Un lote de un material que requiere muestreo consiste en un nimero de unidades
empacadas, por ejemplo, tambores, barriles, cajas, etc.; los datos que deben
incluirse alidentificar el lote son los siguientes:

e Nombreylocalizacién del proveedor.

e Fechayhoradeentrega.

e Cantidad entregada.

e Numero delvehiculo de transportacion.

e Asignarun numero o cddigo a cada muestra del lote consecutivo.

Homogeneidad del lote

Al considerar el muestreo de un material solido que tiene una gran variedad de
tamafios de particulas, se debe aclarar que la muestra no serd representativa
si alguna de estas particulas es excluida del total debido a que son grandes.
Contrariamente, si al tomar la muestra se eligen particulas grandes y no el
polvo, ésta tampoco serd representativa. Una de las caracteristicas esenciales
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es el tamafio de particula. La muestra debe ser de la misma composicién que la
del material del cual se tomd. Ningln problema surgird en materiales que son
totalmente homogéneos en su composicidén, como es el caso de liquidos y gases.
Sin embargo, en la mayoria de los casos el material no es homogéneo, como en el
casodelossodlidoslos cuales no se deben considerarhomogéneos hasta que hayan
sido homogeneizados mediante el uso de la molienda.

Los diferentes estados de la materia presentan las siguientes caracteristicas de
homogeneidad:

Gases: Existen pocos problemas de homogeneidad en mezclas de gases, en las
que el cilindro almacenado no estd sujeto a variaciones de temperatura
y presién. Pueden ocurrir muchas dificultades si no se toman ciertas
precauciones tales como limpieza de valvulas, grifos y lineas de conexion
de cualquier otro gas antes de que pase la muestra. Igualmente se
debe tener cuidado que ninglin componente gaseoso reaccione con la
muestray con los equipos analiticos.

En la mayoria de los casos una agitacion general o mezclado es suficiente
para asegurar la homogeneidad antes del muestreo. Donde existen fases
separadas es necesario determinar los volumenes relativos de cada fase
para comparar correctamente la composicion de una fase con la otra. Las
fasesen cualquier caso deben muestrearse individualmente.

Liquidos:

Solidos: Presentan grandes problemas de homogeneidad. Aunque los
materiales que superficialmente aparentan ser homogéneos pueden
tener concentraciones de impurezas y variar en su composicion. El
procedimiento adoptado para obtener una muestra representativa de
unsolidodependerd grandemente del tipo de sélido.

Figura 8. Delimitacion de areas homogéneas e
Identificacidon de nimero lotes dentro de un predio.



Manual de Buenas Practicas de Laboratorio

2.1.3. Tamaio y nimero de muestras a ser tomadas

El tamafio de la muestra tiene dos significados, uno para el analista y el otro para el
estadistico. Para el analista el tamafio de la muestra se refiere al volumen o cantidad de
muestray para el estadistico el tamafio de la muestra se refiere al numero de unidades
separadastomadasde ungran nimerode unidades (lote).

La cantidad de muestra debe tomarse basandose en la reproducibilidad de
los requisitos de la prueba para el objetivo deseado, lo cual, lo indica el método
analitico. Aunasi, elmétodo elegido paratomarla muestra esaquél que parece dar
larespuesta correcta. Larespuestaverdadera, es disponible solo sitodo el material
(poblacién) se analiza o prueba, lo cual obviamente es una situacion imposible.
La estadistica, por lo tanto, juega una parte importante en el disefio de cualquier
procedimiento de muestreo.

Ningun procedimiento de muestreo puede ser recomendado sin considerar la
experiencia previaen muestras del mismo tipo.

Eltamafio de lamuestraasertomado en un material sélido depende de:

e Variacién eneltamafio dela particula.

e Homogeneidad conrespecto al componente a ser determinado.

¢ Grado de precision requerida en el resultado analitico. Las etapas, en el muestreo,
estan constituidas por:

e Unidad de muestreo.

e Incremento o porcion.

e Muestracompuesta.

e Submuestra.

e Analisisde lamuestra.

Acadaunadelasunidades o recipientes que van a muestrearse, se le llama unidad
de muestreo. La muestra tomada de cada una de estas unidades separadas se
[lama porcién oincrementosy la combinacién de porciones o incrementos forman
una muestra compuesta. La muestra compuesta es con frecuencia bastante
grande para el analisis directo y debe ser dividida para producir una submuestra.
La submuestra proporcionada para el analisis serd homogeneizada por el analista
antes que el andlisis se realice.

El personal del laboratorio generalmente no se involucra en planear la recoleccion
de muestras, sinembargo, se debe solicitar conservadores para las muestras.
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Cuando ocurre una diferencia significativa en los resultados de laboratorios que
han analizado la misma muestra, puede ocurrir un problema serio, involucrando
cuestiones de competencia y credibilidad. Muchas de estas situaciones pueden
evitarse, silas muestras proporcionadas al laboratorio representan la composicién
dellote, paraellose debe tener un plan o procedimiento de muestreo.

Figura 9. Identificacion de puntos de muestreo,
empleando el método de zigzag y el método en X.

Métodos de seleccion de muestra

Alconsiderarelmuestreo de unmaterial solidoque tiene unagranvariedad de tamafios
de particulas, se debe aclarar que la muestra no sera representativa si alguna de estas
particulas es excluida del total debido a que son grandes. Contrariamente, sialtomarla
muestra se eligen particulas grandes y no el polvo, ésta tampoco sera representativa.
Unade las caracteristicas esenciales es el tamafio de particula. La muestra debe ser de
la misma composicion que la del material del cual se tomd. Ningun problema surgira
en materiales que son totalmente homogéneos en su composicién, como es el caso de
liquidos y gases. Sin embargo, en la mayoria de los casos el material no es homogéneo,
comoenelcasodelossdlidoslos cualesnose deben considerarhomogéneos hasta que
hayan sido homogeneizados mediante el uso de la molienda.

Muestreo de probabilidad o representativo:

Es utilizado cuando se desea una muestra representativa e involucra principios de
estadistica y probabilidad, es una aproximacién de seleccién aleatoria que tiende a dar a
cadaunidad, una oportunidadigual de ser seleccionado.

Muestreo de no probabilidad o selectivo:

Esutilizadocuandonoesposiblerecolectarunamuestrarepresentativa, onosedesea
una muestra representativa. El recolector usa su criterio mas que consideraciones
estadisticas o dinamicas.
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Muestreo por aprobacion:

Se denomina muestreo por sondeo e involucra la aplicacion de un plan predeterminado
para decidir si un lote de cosas retne los criterios definidos para su aceptacion. El riesgo de
aceptarlotes “malos” o lotes “buenos” estd establecido junto con uno o mas parametros.

Existen dos categorias del muestreo de aprobacion:

A. El muestreo por atributos es en donde la unidad de producto se clasifica como
defectuosa o no defectuosa, o se cuenta el nimero de defectos en la unidad de
producto con respecto a un requerimiento dado.

B. El muestreo por variables es en donde una caracteristica de cantidad especifica o una unidad
de producto es medida sobre una escala continua y se registra la medicion.

i

Figura 10. Limpieza de la superficie del suelo (vegetacion y piedras).

2.1.5. Métodos de recoleccion de muestras, preparacion y equipo utilizado

Se requieren diferentes técnicas dependiendo del estado de la materia de la
muestra, para ello, se debe tomar en cuenta si el material que va a muestrearse
estd enreposo o en movimiento. Los recipientes deben estar limpios y construidos
de un material inerte a la sustancia que va a muestrearse.

Hay dos opciones para el submuestreo analitico: Una es preparar la muestra de
laboratorio compuesta o hacer el examen de la unidad individual por separado. En
una muestra compuesta las unidades individuales o porciones representativas de las
unidades se combinan para formar una mezcla uniforme.

Existen dos tipos de muestras:

A. Muestras simples:

Es la muestra obtenida de una sola extraccion de suelo en un corto periodo de tal forma
que el tiempo empleado en su extraccion sea el transcurrido para obtener el volumen
necesario, generalmente son aplicados en suelos muy homogéneos. Se recomienda
tomar una muestra aproximadamente de un kilo.




Instituto Nacional de Innovacion Agraria

B. Muestras compuestas

Es la muestra de suelo obtenida de varias extracciones o muestras simples reunidas
en un recipiente codificado por profundidad, si es el caso y luego mezclados hasta lograr
completamente su uniformidad de donde se retira aproximadamente un kilo de muestra
de suelo. Para la recoleccion de muestras pueden ser por aleatoria simple, aleatorio
estratificado, cuadricula, en Xy zigzag.

e Método aleatorio simple: Es apropiado para tierras homogéneas y planas. Las
muestras se recolectan en forma aleatoria; escogiendo puntos al azar que representan
el area muestreada, después se mezclan. Este tipo de muestreo se utiliza en cultivos
ANUALES Y PASTURAS.

e Método aleatorio estratificado: Consiste en dividir lotes a muestrear en estratos; se
recolectan las muestras en cada estrato y posteriormente se mezcla. Este muestreo se
realiza enterrenos colinados, eincluso en laderas.

e Método cuadricula: Consiste en dividir cada lote seleccionado en cuadros iguales,
recolectando las muestras en cada uno y después mezclarlas. Este muestreo es
recomendado en pequefias parcelas donde los suelos son muy homogéneos.

Método X: Consiste en recolectar muestras en forma de X, nos ubicamos en un extremo
de unlote determinado, donde seinicia el muestreo en sentido al extremo opuesto deigual
forma se hace para los dos extremos restantes, hasta completar el muestreo de campo. La
recoleccion de cada submuestra se hace alolargo de cada Xy posteriormente se mezclan.

Método zigzag: Consiste en lineas cruzadas caminando unos 25 a 30 pasos desde cada
punto seleccionado de muestreo va a depender del tamafio de area y uniformidad de
terreno. Se recolectan las submuestras y posteriormente se mezclan para obtener una
muestra representativa.

Figura 11. Toma de muestra con dos tipos de barreno.




Figura 12.
Muestreo
con palarectay
con la ayuda de una
espatula retirar los bordes
dejando una porcién

de aproximadamente

de 5 cm de ancho.
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Lasventajas de una muestra compuesta son:

e Menortiempo gastado en el andlisis.
e Sonmuy exactasenelcasoen el que lahomogeneidad no seaimportante.

El muestreo de unidades multiples es recomendable cuando hay fluctuacion de
valores entre las unidades individuales o se desea establecer la variabilidad del lote.
Un error comun es hacer muestras compuestas de varias muestras y después hacer
determinaciones repetidas sobre estas muestras.

Uno de los problemas del muestreo compuesto es que las porciones no estan
disponibles por mucho tiempo para el andlisis individual, debemos detectar el
problema antes de hacer la muestra compuesta.

2.1.6. Submuestreo o preparacion de las muestras

Las exigencias para una preparacion adecuada delas muestras son determinadas
por: la consistencia y caracteristicas quimicas del analito, de la matriz, y por la
distribucion del analito en la muestra. Los liquidos de una fase generalmente se
pueden mezclar, revolver o agitar. Los materiales de particulas secas pueden ser
reducidos en volumen por conos o cuarteos o por el uso de un divisor como el
tiporifle. Para desintegrar las muestras existen herramientasy maquinas como
molinos, trituradorasy cortadoras.

El principio del muestreo de materiales a granel es elegir un nimero grande
de porciones de una manera sistematica de diferentes partes y combinarlas,
posteriormente se utiliza el cuarteo a esta muestra.

Paralareduccion adecuada de la muestra existen los siguientes métodos:

A. Método de cono y cuarteo

Es el principio del muestreo del material a granel. Del total, se seleccionany combinan
un gran numero de porciones de una manera sistematica de diferentes partes. La
muestrase muele mecdnicamentey siesnecesario esllevadaauna pilacénica. La parte
alta del cono es prensada y dividida en cuartos. Los cuartos opuestos de la pila son
removidosy mezclados para formar una pila cénica mas pequefiay otra vez dividida en
cuartos. Este proceso se repite hasta obtener una muestra de un peso adecuado entre
200y 300gramos.
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Figura 14. Una vez recolectada las 15 a 21
submuestras, se mezclan para homogenizarlas.

Figura 15. Aplicar el método de cono y cuarteo Figura 16. Obtencion de la cuarta parte del total
para obtener la muestra representativa del lote. para una muestra representativa.
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B. Método de rayado

Un rifle es un aparato mecanico que sirve para dividir una muestra en dos porciones iguales
aproximadamente. La distancia entre los canales puede variar y debe ser ligeramente mayor
gue el tamafio de la particula mas grande del lote. El material es introducido en la parte mas
altadelacajayemergeenelladoopuestoendos porcionesiguales.

2.1.7. Transporte, recepcidn y conservacion de la muestra

2.1.7.1. Transporte

Para evitar que las muestras se contaminen como resultado de su manejo,
transporte oalmacenamiento, debenser mantenidasenrecipientes capaces
de conservar la integridad de la muestra. Algunas causas comunes de la
pérdida delaintegridad de lamuestrason:

e Pérdida de componentes volatiles.

e Reaccionesdeloscomponentescon el aire.

e Descomposicion en presencia de radiacion ultravioleta.
e Degradacion causada por cambios de temperatura.

e Cambiosdebidos a laactividad catalitica.

Los recipientes a emplear pueden ser de metal, vidrio o plastico, la seleccion del
material del recipiente dependerd del tipo de muestray de los analitos de interés a
medir. Se recomienda utilizar un cooler para conservar las muestras y transportar
hasta el laboratorio, tal como se muestraen laFigura17ala 19.

Figura 17. Etiquetado e identificacion de la muestra.



Manual de Buenas Practicas de Laboratorio

Cliente:

Productor:

Nombre parcela:

Ubicacion UTM Altitud

Localidad Distrito

Provincia Departamento

Cultivo anterior Cultivo a instalar/
mantenimiento.

Tipo de analisis Fecha de muestreo

Fecha:| Cod. Lab:

Cliente:

Productor:

Carlos Anahua Quispe

Nombre parcela:

Lote 1 - Salcedo

Ubicacion UTM Altitud

15°50'36" S/ 70°01’

25" 0 3810 m.s.n.m

Localidad Distrito

Puno Puno

Provincia Departamento

Puno Puno

Cultivo anterior Cultivo a instalar/
mantenimiento.

Quinua Papa

Tipo de analisis Fecha de muestreo

Caracterizacion 15-07-19

Fecha; 16-07-19 Cod. Lab: 315 A1-
EEIP-2019

Figura 18. Ejemplo de llenado de etiquetas.
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Figura 19. Etiquetado e identificacidn de la muestra.

2.1.8. Recepcion y registro
Para la recepcion y registro de las muestras se deben observar los siguientes puntos:
e NUmero de muestras diarias.

e |dentificacion de las muestras; deberan tener la fecha, lugar donde se tomd, el
nombreyfirmadelanalistaylos componentes a determinar.

e Hacerlasanotaciones con tintaindeleble.
¢ Darlesalas muestras un nimero para distinguirlas unas de otras.

e Tenercuidadodequelasetiquetasdelas muestras nosean facilmente destruidas
ointercambiadas con otras muestras.

e Que sufran el minimo de cambios fisicos y quimicos mientras se encuentren en
el laboratorio.

¢ El manejo de las muestras deben hacerlo técnicos especializados sobre todo en
materiales peligrosos.

e Requerimientos de instalaciones y personal especializado para recepcion,
registroy almacenamiento.

e |dentificar el lugar donde se encuentran las muestras almacenadas.
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2.1.9.

Figura 20. Recepcion e ingreso de muestras
de suelo al laboratorio para su analisis.

Conservacion de las muestras de suelo

Los medios de conservacion del analito son: la refrigeracion, congelacién, llenado
con gas inerte, adicién de acido, uso de recipientes de vidrio ambar o polietileno.

Para conservar una muestra se deben determinar las necesidades de la
muestra, eltiempomaximo de retencidon nodebe excedereltiempoenelcualla
concentracién delanalito decrezca una cantidadigual a tres veces la desviacién
estandar delanalisis con un 95% de confianza en los resultados.

Deben evitarse los cambios en la composicion o estado fisico antes del anélisis.

Tenerun drea separada para almacenar muestras ambientales de analisis de trazas.

Usarlos materiales delosrecipientes adecuados para evitar lacontaminaciony
conservar mejor al analito.

Desarrollartécnicas de limpieza de los materiales.
Conservar las muestras adecuadamente en el transito de un punto a otro.
Semanalmente deben ser descargadas las muestras analizadas de listas y almacén.

Almacenarlas muestrasen un lugar cerrado, seguro, con acceso limitado. Elacceso
limitadoimplica que una o dos personas tengan llaves del drea de almacén.
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2.2. SEGURIDAD EN EL MUESTREO

El personal que realiza los muestreos debe vestir siempre ropa de proteccién adecuaday
si es posible tener un conocimiento detallado del material que va a ser muestreado, por
ningun motivo se deben permitir flamas cerca del area de muestreo.

Los recipientes deben estar limpios y construidos de un material inerte a la sustancia que
vaamuestrearse.

En liquidos, el peligro frecuentemente se encuentra en los inflamables y volatiles. Los
liquidos toxicos y desconocidos nunca deben ser succionados con la boca de tubos
0 pipetas. AUn en muestras sélidas el analista siempre debe usar una mascarilla de
proteccion hasta que se establezca que el material en polvo no es riesgoso.

2.3.DISPOSICION FINAL DE LAS MUESTRAS

La disposicion final de las muestras no debe realizarse de forma tal, que se desechen en
el lavadero; sin embargo, lo podrdn hacer en los casos en donde se tenga tratamiento
de aguas residuales y que el producto no provoque algun incendio y problemas en
el funcionamiento de la planta de tratamiento de agua o problemas de salud como
envenenamientos.

La cantidad de muestra que no se requiere en el analisis deberd de regresarse al proceso
si no han sido contaminadas o debe darsele un tratamiento previo. Para ello, debe
desarrollarse unprocedimiento segurode disposicién de muestras, elcual debeintegrarse
dentro del plan de muestreo.
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2.4. DIAGRAMA DE FLUJO DE MUESTREO DE SUELO

DELIMITAR
SUPERFICIE O
IDENTIFICACION
DE LOTE.

SELECCION
DE METODO DE
MUESTREO

METODO __ ® Muestras simples
DE RECOLECCION o Muestras compuestas
DE MUESTRAS

e Utilizar palas o barrenos
e Profundidad de 20-30cm

DA A e Tomar de 15 a 21 submuestras por Ha

MEZCLA Y
HOMOGENIZACION

e Método de cono y cuarteo

MUESTRA | e Método de rayado

REPRESENTATIVA

ETIQUETADO Y
TRASLADO DE LAS
MUESTRAS

RECEPCION
Y REGISTRO DE
MUESTRAS

Figura 21. Diagrama de flujo de muestreo de suelo en el laboratorio de suelos y agua del INIA.
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CAPITULO 11l

USO DE AGUA EN EL
LABORATORIO

3.1. USOS Y CARACTERISTICAS POR TIPOS DE AGUAS

Para definir qué tipo de agua utilizar se debe tener claro qué analisis se va a realizar. En la
Tabla 2 y3seestablecenalgunos usosy caracteristicas de los diferentes tipos de agua.

Tabla 2. Usos dependiendo al tipo de agua.

| ¢ Cromatografia liquida de alta redisolucion.

* Determinaciones de trazas y ultratrazas elementales.

] * Absorcion atdmica, Emision Atomica, Ultravioleta Visible
* Determinaciones a nivel de % y mg/L.

1} * Limpieza de trabajo analitico ordinario.
* Destilaciones simples.
¢ Desionizaciéon u ésmosis inversa.
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Tabla 3. Caracteristicas fisicoquimicas que definen la calidad por tipo de agua de acuerdo
las normas internacionales ASTM!, BSI, CAP y NCCLS.

Parametro
AsT™ | Bst | CAP/ | astm| Bsi | CAP/ | astm | Bsi | CAP/
NCCLS NCCLS NCCLS
Conductividad
eléctrica, méx., 0.056 0.01 0.1 0.1 0.1 0.5 0.25 0.5 10
uS/cma a 25°C
Resistividad
eléctrica, min., 18 N 10 10 N 2.0 4.0 N 0.1
M a 25°C
pH a 25°C, 50 5.0
intervalo de N.A*  NA*  NA* N.A*  N.A* N.A* N.A* 'o_ éo_
aceptacion 7. :
Carbono orgénico
total (COT), 100 N.E N.E 50 N.E N.E 200 N.E N.E
max., ug/L
Sodio max, pg/L 1 N.E N.E 5 N.E N.E 10 N.E N.E
Cloruros méx., ug/L 1 N.E N.E 50 N.E N.E 200 N.E N.E
Silice, max., pg/L 3 10 50 3 20 100 500 N.E 1000
Contenido de
oxigeno como
matriz oxidable, N.E N.A N.E N.E  0.08 N.E N.E 0.4 N.E
max., mg/L
Absorbancia a
254 nmylcmde
trayectoria optica, N.E  0.001 N.E N.E  0.01 N.E N.E N.E N.E
max., unidades
de absorbancia
Residuos después
de la evaporacion
por calentamiento N-E NA  N.E NE 1 N.E NE 2 N.E
a 110 °C, Max.,
mg/kg
Recuento de
colonias, unidades
formadorasde ~ NE NA <10 NE  NE 103 NE NE  NA
colonias/mL

[1]. La informacion de esta Tabla fue tomada de la Norma ASTM 1193:2001.
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3.2

Notas:

ASTM: American Society for Testing and Materials
BSI:  British Standard Specification
CAP: College of American Pathologists
NCCLS: National Committee for Clinical Laboratory Standards (United States)
N.E. No especifica este parametro.
N.A. No aplicable.

La conductancia medida entre fases opuestas de un centimetro cubico es llamada
conductividad. La unidad de la conductividad eléctrica es siemens por centimetro (S/cm),
anteriormente se usé la unidad de ohms/cm que es numéricamente equivalente a S/cm.
Los valores de conductividad para elagua tipo Iy Il son aplicables a agua recién preparada,
debido a que durante el almacenamiento es posible que contaminantes atmosféricos
tales como didxido de carbono o alcalis provenientes de los contenedores de vidrio
sean disueltosy provoquen cambios en la conductividad.

. CONSIDERACIONES PARA EL USO DE AGUA

Esimportante mencionar que, para los diferentes tipos de agua, tal como se mostré en la
Tabla 2, la conductividad y la resistividad eléctricas especificados para cada tipo de agua
son parametros de medicion que deben cumplirse para un adecuado control del proceso
de purificacién del agua. Estos pardmetros son medidos en los sistemas de deionizacién
deaguaenlinea, esdecirinternamente, porlo que unavez que el agua sale del sistemayal
entrar en contacto con el aire tiende a absorber el diéxido de carbono (CO, ) hasta alcanzar
el equilibrio de solubilidad en el agua, entonces en este momento el agua alcanza valores
de conductividad de aproximadamente 1,1 uS/cma 25 °Cequivalenteaunaresistividad de
aproximadamente 0,9 MQ; debido alainfluencia del CO,, puede disminuye su pureza, por
lo que cada usuario debe revisar si esta modificacion afecta la aplicacion que se vaa hacer.

Por ejemplo, en el caso de la medicidon de elementos quimicos a nivel trazas (ug/kg),
la presencia de CO, no es un factor que afecte el uso del agua Tipo | para este caso
particular. Esimportante revisar el nivel de concentracion de los analitos presentes en
elaguaTipo |, sobre todo de los analitos que se desean analizar, asi como sus posibles
interferencias.
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Paraelusodelagua, setomard en cuenta las siguientes indicaciones:

¢ Para determinaciones de compuestos orgénicos el agua debe estar almacenada en
contenedores hechos de vidrio resistente, o idealmente de silice fundida.

¢ Para determinaciones inorganicas, el agua debe estar almacenada en contenedores
hechos de polietileno de baja densidad para el agua Tipo | y Tipo Il, para el agua Tipo lll
en contenedores de polipropileno o borosilicato. El almacenamiento del agua Tipo | no
debe ser prolongadoya que se corre el riesgo de contaminarse.

¢ Mantener cerradoslos contenedores delagua, para evitar contaminacion, para el agua
Tipo|se recomienda que sean cubiertos con plastico en la parte de la cubiertayen
parte donde ocurralasalidade agua.

o Verificar la calidad del agua, su conductividad al menos diariamente y analizar
muestras de agua pura peridédicamente, en promedio una vez al mes o cada dos
meses para metales pesados y materiales organicos con la finalidad de monitorear
el funcionamiento del sistema productor de agua.
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CAPITULO IV

MATERIAL DE VIDRIO

bubdAl

Figura 22. Material de vidrio.
4.1. CLASIFICACION DEL MATERIAL DE VIDRIO

El material volumétrico se clasifica de tres formas:

A. Poreltipo de material con el que esta fabricado
B. Porsutolerancia
C. Porsuuso.

4.1.1. Clasificacion por el tipo de material que esta fabricado

e Tipol: Material fabricado con vidrio borosilicato, que subdivide en:

e Subtipo la.- Bajo coeficiente de expansién térmica.
e Subtipo Ib.- Alto coeficiente de expansion térmica.

e Tipo ll: Material fabricado con vidrio calizo.

e Tipo lll: Material fabricado con vidrio de baja transmitancia luminosa.
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IMPORTANTE

Para decidir qué tipo de material de vidrio debe comprarse, cuando se va a calentar (vasos de
precipitados, matraces Erlenmeyer) es necesario conocer la clasificacion presentada.

4.1.2. Clasificacion por su tolerancia

La cual define su exactitud.

Tipo l. Material para medicion de precision aproximada, que a su vez tiene dos clases:

e CaseA:Seconsideranlosarticulos volumétricos de mayor exactitud.

Figura 23. Articulos volumétricos de mayor exactitud.

Si el método requiere de alta exactitud, usar Unicamente material de vidrio clase A,
ya que tiene especificaciones de alta exactitud y dependiendo de la importancia del
volumeny de su contribuciénalaincertidumbre total, requerird o no calibracion.

e CaseB:Sonarticulos de menorexactitud, ya que latolerancia de éstos es el doble
que la establecida paralos declase A.

Figura 24. Articulos volumétricos de menor exactitud.
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4.2,

e Case C: Se les llama Material para educacion escolar, se consideran los
articulos volumétricos de menor exactitud y se recomienda su uso como su
nombre loindica para escuelas.

Tipo Il. Material para medicion aproximada. Como lo son los vasos de precipitado, etc.

Figura 25. Material para medicién aproximada.

4.1.3. Clasificacion de acuerdo con su uso

Se clasificaen:

A. Material para entregar

Es aquel que se calibra durante su proceso de manufactura para transferir una cantidad
establecida de liquido con propiedades similares de viscosidad y tension superficial al agua. El
disefiode este material, unavez quetransfiereelliquido, le permite retenerunacierta cantidad
de liquido suspendido ensus paredesy en el caso de las pipetas en la punta.

B. Material para contener

Es aquel que es llenado a su marca a la cual fue calibrado para contener un volumen
determinado. Lo anterior significa que, si este material fuera empleado para entregar,
este entregaria menos del volumen deseado debido a que una cierta cantidad del liquido
se retiene en las paredes del recipiente, esta diferencia es considerable para propdsitos
analiticos. Se recomienda escoger el material de acuerdo de las necesidades de la
metodologiaaemplear.

CONSIDERACIONES GENERALES DE USO DEL MATERIAL DE VIDRIO

El uso inadecuado del material de vidrio durante el proceso de medicion puede ser
critico y contribuir a la incertidumbre total, por esto a continuacion se presenta las
consideraciones generales del uso del material de vidrio de forma que la incertidumbre
sea propia del desarrollo del proceso de medicion y no del material seleccionado.
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Las consideraciones para el uso del material de vidrio son:

e Esrecomendable realizar la seleccion adecuada del material de vidrio de acuerdo con
el proceso de medicidon en el cual va a ser empleado, asi como a la exactitud que se
requiera para obtener resultados de medicién confiables.

e Se debe tomar precauciones de posible contaminacién por uso previo del material en
otroanalisis. Debe lavarse adecuadamente y clasificarse de acuerdo con su uso.

e Cuando prepare disoluciones en material de vidrio para mediciones analiticas
inorgénicas, no almacene las disoluciones por periodos prolongados, transfiéralas
inmediatamentearecipientesde polietilenode bajadensidad paraevitarcontaminacion
del material de vidrio, sobre todo si se utiliza material volumétrico.

e Lavar tan pronto como sea posible aquel material que haya estado en contacto con
disoluciones concentradas, de lo contrario, someter a una limpieza total inmediata,
primero enjuagarlo con agua para remover la mayor cantidad de disolucién residual y
posteriormente, sumergirlo en agua con detergente neutro libre de metales.

e Dejarseparadas lasjuntas, llavesy valvulas esmeriladas después de su uso.

e Evitar limpiar el material de vidrio con cepillos gastados pues las partes metalicas del
cepillo rayan el vidrio y aumentan las posibilidades de contaminacién por acumulacion
de compuestos.

¢ Evitar poner el vidrio en contacto con disoluciones de acido fluorhidrico o alcalis
concentrados. Elhidréxidodesodioy de potasio ataca al vidrioy desgastar las paredes
de los recipientes que los contienen.

e Elmaterial de vidrioempleado enreacciones orgdnicas debe estar libre de agua excepto
aquellos casos, en que se realicen reacciones en disolucion acuosa.

4.3. CONSIDERACIONES GENERALES EN EL USO DEL MATERIAL DE VIDRIO EN
COMPUESTOS O ELEMENTOS INORGANICOS

En analisis de trazas, la clase de vidrio utilizado, su limpieza y almacenamiento son aspectos
criticos, debidoaquelaadsorcion de algunosiones metalicos que pueden ser significativos.

Evitar la contaminacion de las muestras a analizar, para ello se recomienda, en la limpieza,
utilizar jabones o detergentes neutros, que no contengan los compuestos o elementos que se
quierananalizar, ya que de esta manera se evita la contaminacion de las muestras.
Ejemplo: Cuando se analiza fosforo evitar lavar el material de vidrio con detergente por su
contenido en fosfatos.
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e Para evitar contaminacién cruzada en las muestras. Se recomienda el uso de teflon
para mediciones de ultratrazas, polietileno de baja densidad para mediciones de

trazas,

polietileno de alta densidad y/o polipropileno cuando se realizan mediciones de

concentraciones altas. Existen dos tipos de contaminacion:

e La contaminacion positiva, se origina la mayoria de las veces en el proceso de limpieza,
y es debida al tipo de detergentesy reactivos utilizados durante este proceso, los cuales
son adsorbidos por el material que se esta lavando.

¢ La contaminacion negativa, se presenta debido a que el recipiente que contiene
la muestra absorbe el analito de interés, lo cual depende de su concentracién que
compone el material. Ademas, la contaminacién negativa se caracteriza también por la
pérdida de la concentracion del analito por paredes del recipiente.

4.4. LIMPIEZA

Eltipo de limpieza en el material de vidrio es determinante en la calidad de las mediciones
analiticas, por esta razdn, existen varios tipos de limpieza que dependen de las sustancias
que requieran ser removidas del material de vidrio para evitar contaminacion durante el
manejo de las muestras y/o determinaciones analiticas.

4.4.1. Limpieza general de material de vidrio a utilizar en mediciones
analiticas de compuestos organicos

Consideraciones generales para la limpieza son:

Laformamassimple es utilizando detergente, enjuagar con agua potableyluego,
conaguadestiladaydejarescurriry secar al aire el material de vidrio.

Los cepillos utilizados para la limpieza deben estar curvados, para una limpieza
total de los matraces, principalmente en el fondo de los mismos.

Lavar el material con una disolucién de detergente al 10% con agua destilada.

Enjuagarconaguacorrienteydespuésconaguadestiladaeliminandototalmente
el detergente.

Comprobar la limpieza, dejando escurrir el material, la formacion de gotas en las
paredes del mismoindican que el material se encuentra sucio de esa zona.

El material limpio debe guardarse invirtiéndolo sobre papel secante.

Otras piezas de material, como condensadores, pueden ser colocados sobre sus
lados laterales dentro de una gaveta limpia.
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Ejemplo de la limpieza de una bureta:
Diluir 2 mL del detergente en 50 mL de agua destilada e introducirlo en la bureta.
e Lavarconun cepillolabureta.

e Vaciarladisolucién de detergente de la bureta.
e Enjuagarlaburetatresveces conagua corriente y dos veces con agua destilada.

Si la bureta estd muy sucia:

Se recomienda adicionar una disolucion de NaOH al 50% dejando reposar por 5 minutos
y enjuagar con agua corriente y finalmente con agua destilada verificado la eliminacion
total del NaOH, esto se lleva a cabo con adicion de unas gotas de indicador fenolftaleina
enelaguadespués de enjuague, el agua de enjuague debe permanecerincoloralo que es
indicativo de que el material ha quedado sin residuos de NaOH.

Se procede a lavarlo tal como esta descripto en el caso anterior.

4.4.2. Limpieza con mezcla de Peroxidisulfato de Amonio

Se utiliza cuando es necesario eliminar materia orgédnica tal como: acidos organicos y
acidos grasos principalmente. Esta mezcla requiere una manipulaciéon muy cuidadosa
porlo que deben seguirse las medidas de seguridad necesarias!?.

Su uso se describe a continuacion:

e Lavar previamente el material de vidrio utilizando la técnica de limpieza general.

Vaciar parte de la mezcla de peroxidisulfato de amonio ¥ y dejar escurrir por las
paredes del material de vidrio hasta formar una peliculahomogénea. También se
puede sumergir totalmente el material enla disolucion de la mezcla si el material
estd demasiado sucio o tiene compuestos dificiles de eliminar

e Mantener en contacto por varias horas y si es posible toda la noche el material
conlamezcla. Se remueven lasimpurezas con el uso de una escobilla

Enjuagar con agua potable cuidadosamentey, posteriormente con agua destilada.

Se debe enjuagar exhaustivamente el material paraevitartener residuos de la mezcla.

4.4.3. Limpieza con mezcla sulfonitrica

Este tipo de mezcla se utiliza cuando se requiere eliminar reactivos dificiles de remover
delmaterial de vidrio, tales como dcidos grasos. La técnica de limpieza esigual que para
laempleada cuando se usala mezcla de peroxidisulfato de amonio.

Se muestran lasindicaciones para el uso de la mezcla sulfonitrica:

[2]. La preparacion de la mezcla se describe en el Anexo 1.
[3]. La disolucion de limpieza a base de peroxidisulfato reemplaza a la mezcla crémica, la cual es carcindgena.
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e Nodebeemplearse estamezclasilacombinacion de dcidos permite laformacion
de compuestos peligrosos con algiin material organico de residuo. Por ejemplo,
la reaccion de benceno con esta mezcla es altamente exotérmica y produce un
compuesto peligroso. La mezcla se puede usar fria o caliente y en ocasiones el
material puede hervirse en lamisma debajo de un extractor de gases.

e Para determinaciones de elementos o en andlisis de radiaciones quimicas en
algunos casos es necesario enjuagar con agua bidestilada el material de vidrio.

e Tanto en la manipulacién de la mezcla de peroxidisulfato de amonio como
en la sulfonitrica se deben tomar todas las precauciones necesarias, por ser
disoluciones altamente tdxicas y corrosivas; es importante, por lo tanto, utilizar
guantesy careta durante sumanejo.

4.4.4. Limpieza con solventes organicos

Uso de solventes organicos se realiza teniendo en cuentas las siguientes
consideraciones:

e Cuando el agua es considerada un factor contaminante, se debe eliminar
totalmente del material de vidrio, usando acetona que no sea grado reactivo.

e Otra forma de eliminar compuestos organicos, principalmente grasas, es
recomendable utilizar solventes apolares como la acetonay el hexano.

e Como regla general, en el caso en que no se trabaje con disoluciones acuosas,
el material de vidrio se debe enjuagar con el solvente que se va a utilizar en el
analisis o mediante un substituto que sea mds econdmico y que no contamine.
No olvidar que esimportante que los solventes sean miscibles entre si.

4.4.5. Limpieza del material a utilizarse en determinaciones analiticas
inorganicas
Uso de solventes orgénicos se realiza teniendo en cuentas las siguientes consideraciones:
e Lavar el material, sumergiéndolo en una disolucion de detergente! del 2 al 10%

dependiendo del detergente con agua destilada tibia durante una hora, en caso
de utilizar agua fria déjelounanocheo 12 h.

e Enjuagar con agua corriente y luego con agua desmineralizada o destilada. El
detergente debe eliminarse totalmente.

e Comprobarlalimpieza, dejando escurrir el material. La formacién de gotas enlas
paredes del materialindica contaminacién.

[4]. Detergente, debe ser libre de fosfatos y neutro.
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e Elmaterial limpio debe guardarse invirtiéndolo sobre papel secante.

e Enjuague con alcohol isopropilico de grado reactivo para eliminar cualquier
grasa que no se haya eliminado en el lavado con detergente.

e Enjuagar el matraz con agua destilada varias veces para eliminar el solvente
alcoholisopropilico.

e Llenar el material con una disolucién de acido nitrico al 20% y dejarlo reposar
por lo menos 12 h en una campana de extraccion. Agregar agua destilada o
desionizada y dejarlo reposar por lo menos una noche o 12 h, luego, lavar el
material con abundante agua destilada hasta la eliminacion del acido.

Es importante enjuagar rapidamente el material después de haberlo utilizado para
evitar la contaminacion posterior de nuevas muestras. Si el material se va a utilizar
siempre para el mismo tipo de muestras o determinaciones de compuestos o
elementos, el proceso de limpieza posterior no debe incluir el lavado con detergente,
este lavado se realiza casi siempre cuando el material es nuevo debido a la grasa o
|ubricante empleado en su fabricacidn, cuando se ha utilizado para muestras de matriz
compleja o cuando se requiere eliminar grasa o manchas dificiles.

Una vez realizada la limpieza acida, se recomienda para los matraces volumétricos
gue no vayan a ser empleados inmediatamente, que se conserven llenos de agua
destilada o desionizada hasta el momento de su uso.

4.5. SECADO DEL MATERIAL DE VIDRIO

El analista debera tener en cuenta las siguientes indicaciones para el secado del material
devidrio:

e Se pueden utilizar hornos secadores que operan a una temperatura entre 105 a 115
°C, para trabajo rutinario. No se debe mantener el material dentro de los hornos por
periodos largos. Es recomendable secar solo el material enjuagado con agua destilada.

Antes de colocar el material dentro del horno, se debe separar cualquier junta de vidrio,
tapones esmeriladosy llaves. No secar llaves de teflon en el horno secador.

e Nunca meter el material volumétrico clase A, a la estufa, ya que la temperatura propicia la
expansion delvidrioy esto provoca que el volumen para el cual se calibré yano seavalido.

e El material se debe cubrir con papel aluminio cuando se introduzca en una mufla,
excepto los crisoles de platino.
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Cuando sea absolutamente necesario secar con solventes organicos, el material de
vidrio puede secarse rapidamente, enjugandolo con 5 a 10 mL de acetona. Nunca usar
acetonagrado reactivo. Utilice acetona o alcoholisopropilico paralavar.

e Cuando use aire seco, debe asegurarse que el aire esté completamente limpio, libre

de particulas y aceite. Frecuentemente se usa en trabajo rutinario y es muy util para
eliminar particulas de polvo, aceite o para acelerar el proceso de secado.

e El proceso usando vacio puede acelerarse colocando un gotero de vidrio limpio

conectado a la linea de vacio por un tubo de hule de paredes duras dentro del matraz
drenado o el material que se vaya a secar. Este proceso debe hacerse con precaucion
pues el material puede llegar aromperse sino resiste el vacio.

e El aire comprimido probablemente puede contener gotas de agua y aceite que

contaminan al material, porlo que su uso no es muy recomendable.

e Nunca se debe usar flama directa para secar el material de vidrio, si estan presentes

gotas de agua, éste puede calentarse heterogéneamente y romperse. Si el matraz
contiene solventes, los vapores pueden causar fuego.

e El secado de material a utilizarse en determinaciones analiticas inorgdnicas se

recomienda que se realice colocando el material sobre una charola que contenga
suficiente papel absorbente con la boca hacia abajo, para que se escurra el exceso
de agua el tiempo suficiente. La charola deberd ubicarse en un lugar limpio libre de
corrientes de aire que puedan contaminar el material con polvo o vapores de reactivos.

e Siellaboratorio cuentaconarealimpia, es conveniente secar el material en estas areas. Estas

areaslimpias generanaire limpioy controlan el tamafioy cantidad de particulas de polvo.

e Existen en el mercado equipos que generan dareas limpias: Mddulos de Flujo Laminar

que incluyen filtros HEPAP, los cuales son muy Utiles sobre todo cuando se realizan
determinaciones analiticas de niveles de concentracidn bajasy elementos a nivel de trazas.

4.6. CUIDADOS DEL MATERIAL DE VIDRIO ESMERILADO

Cuidados del material de vidrio esmerilado, se enumeran a continuacién:

e Las juntas deberdn guardarse libres de quimicosy polvo, de otra manera se pueden

pegaroatorar.

[5]. Filtros HEPA, High Efficiency Particulate Air. Son filtros fabricados para controlar el tamafio de particula del polvo hasta
de 0,3 micras, asi como cantidad de particulas de polvo en el drea donde se encuentran instalados. Es recomendable su
instalacion en aquellos laboratorios que se dedican a realizar analisis a nivel de trazas elementales.
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e Lasllavesdevidriodelosembudos de separacién aligual que las juntas esmeriladas deben
limpiarse de grasas de hidrocarburos con una toalla himeda con acetona guardandolas
porseparado.

¢ Lasgrasasdesiliconadeben eliminarse cuidadosamente con diclorometano.

e Sise mantienen las llaves en los embudos o buretas, se deben engrasar para evitar que
se peguen.

e Las llaves de teflén no necesitan engrasarse, deben limpiarse utilizando solventes
organicosy colocarse sin ajustar enla junta hasta que se utilicen de nuevo.

4.7. USO Y MANEJO DEL MATERIAL DE VIDRIO VOLUMETRICO

En esta seccion se indican puntos importantes en la manera de utilizar el material de
vidrio volumétrico enfocados a realizar las mediciones de volumen con mejor exactitud
y precision.

4.7.1. Lectura del menisco

¢ Todoslosaparatosen que el volumen esté limitado por un menisco, lalectura o el ajuste
se hacen en el punto mas bajo del mismo, siempre que los liquidos sean transparentes.

e Para que el punto mas bajo pueda ser observado, es necesario obscurecer su
contorno con algin material, colocado por detrasy justamente abajo del menisco,
lo cual hace que el perfil se destaque en contraste con un fondo claro.

e El ajuste inicial no se hace por encima ni por debajo de la linea de graduacion. La
posicion del puntoinferior del menisco respecto alalinea debe quedaren un plano
horizontal que pase por el centrode lalinea de graduacion.

¢ La posicion del menisco se obtiene ajustdndolo en el centro de la elipse que forma
la linea de graduacion cuando es observada desde un plano inferior y mirando
haciaarriba.

¢ Unejemplodelecturade correctadel menisco eslalecturadel volumen entregado
por una bureta. En la Figura 26 se observa la lectura del material de fondo y
utilizando un pedazo de papel con la finalidad de visualizar mejor el menisco.

e Esimportante que el analista se encuentre parado y de frente a la marca de aforo,
ya que una variacién en la posicion del observador puede ocasionar errores en la
lectura del menisco.
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Lectura con linea de fondo Lectura usando una pieza de papel

Figura 26. Forma correcta de leer el menisco.

4.7.2. Pipetas volumétricas

e Usar pipetas limpias y secas. Se recomienda utilizar pipetas clase A, para mejorar
exactitud.

Sielmétodo empleadoy el resultado de la medicién requieren de alta exactitud,
se recomienda utilizar pipetas calibradas.

e La marca circular grabada indica el lugar en que se debe ubicar el menisco de
la disolucién, para que la pipeta escurra su volumen nominal, cuando se le usa
correctamente (Figura 27).

AsegUrese que la pipeta tenga una entrega del liquido continua, es decir que no
seaintermitente o que no esté bloqueada.

Verifique que la puntayla parte superior de la pipeta no se encuentren dafiadas.

Paralograrla entrega mas exacta dela pipeta, se deben seguir los siguientes pasos:

A. Lavar la pipeta inmediatamente después de transferir la disolucién para evitar
que se contamine con la sustancia que se midio.

B. Si la calibracion del instrumento no es posible, se recomienda realizar la
verificacion del material.

Figura 27. Pipetas volumétricas.
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La obtencion de lectura se realiza siguiendo pasos indicados en la Figura 28.

Enjuagar la pipeta con la disolucién que
se va a medir y desecharla

v

Utilizar una perilla de plastico para llenarla hasta que
el menisco quede por encima de la marca.

Mantener el nivel del liquido por encima del menisco.

v

Estando en la posicion anterior, utilice el papel absorbente
o una toalla para eliminar todo residuo de disolucién que
esté adherida a la parte externa de la punta.

v

La punta de la pipeta debe estar libre del contacto de la
pared interior del recipiente o del cuello del matraz, del
cual se sacé la muestra, permita que el menisco se acerque
muy lentamente a la marca. Leer la lectura del menisco.

v

Cuando se encuentre justo tangente a la marca, traslade
suavemente la pipeta al recipiente, para prevenir una pérdida
accidental por la punta. Permita que la disolucién fluya
con su rapidez natural, manteniendo la pipeta vertical. No
utilice la perilla para entregar la disolucion, pues modifica su
velocidad de entrega y por lo tanto, el volumen a entregar.

N () ()
—

)
\—/
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—

. 2 )
—

Figura 28. Proceso de obtencidon de lectura de una pipeta.

4.7.3. Pipetas graduadas

e Lasreglasdeusoparapipetasgraduadassonlasmismasque paralasvolumétricas,
salvo que, enlugar de dejar escurrir libremente, hasta que termine el drenado, se
debe detenerenla marca deseada de la escala graduada (Figura 29).



Figura 29.
Pipeta graduada.
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e Laentregadebe hacerselo masrapido que sea posible.

e Algunas pipetas seroldgicas estdn calibradas “para soplarse” o sea que la entrega
incluye lacantidad restante enlapunta, lacual hay que soplardentrodelrecipiente.

Figura 30. Forma correcta de pipetear.

4.7.4. Matraces volumétricos

Los matraces volumétricos llamados también matraces aforados, son materiales
disefiados para contener un volumen de liquido especifico. A continuacion, se

explica la manera correcta de su uso incluyendo el procedimiento de preparacién
dedisoluciones.

Antes de utilizar el matraz, verifique los siguientes puntos:
e Queelmatraznose encuentre fracturado o con particulas de vidrio adherido.
e Seleccionareltapénadecuado ala medida del matraz.

e Asegurar limpieza el matrazy enjuagarlo previamente con el disolvente a utilizar
enlapreparacién de lamuestra.

[6]. La temperatura de referencia estandar es también a 20°C cuando se llena hasta la linea de graduacion.
El menisco se debe observar de la misma manera que se hace en las pipetas.
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Unavez verificado lo anterior, proseguir con lo siguiente:

A. Seleccionar los reactivos y solventes adecuados. Dependiendo del tipo de
analisis, calcular la cantidad tedrica del reactivo.
B. Utilizar balanzas calibradas y asegurarse de que los receptores de carga

siempre estén limpios.

- '\';k*séh

Figura 31. Matraces volumétricos

Procedimiento para la preparacion de soluciones:

El procedimiento detallado para preparar las soluciones se detalla en la Figura 32.

Pesar en un vidrio de reloj, papel para pesar, pesafiltros o en un vaso
de precipitados el reactivo, utilizando una espatula limpia.

+

Si la disolucion del soluto implica una reaccion exotérmica, disolverlo
primero en un vaso de precipitados, para evitar que el matraz
volumétrico se caliente, y con ello evitar pérdida de la calibracion.

i

Disolver completamente el soluto en pequefios volimenes de \

disolvente siempre inferiores a la capacidad del matraz. J
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Transferir totalmente el sélido al matraz volumétrico utilizando pequeiias
cantidades de disolvente contenido en una piseta utilizando un agitador y
un embudo; evitar que el liquido se quede en las paredes o en la boca del
matraz limpiando las paredes y el cuello del matraz con el disolvente.

4

Si la disolucion a preparar es a partir de un liquido, medir el liquido tomando
una alicuota con una pipeta volumétrica, transfiera la alicuota al matrazy
posteriormente limpie las paredes y cuello del matraz con el disolvente.

l

Si al transferir la disolucion el matraz volumétrico se calienta, enfriar a
temperatura ambiente antes de llevar a la marca con el disolvente.

1

Llenar con disolvente hasta un volumen menor al indicado por la
marca de aforo, para hacer el ajuste, se debe mojar todo el cuello
con el disolvente a utilizar.

v

Dejar reposar de uno a dos minutos dependiendo del volumen del
matraz antes de completar el ajuste final del menisco.

4

Completar el volumen con el disolvente hasta la marca de aforo utilizando
una pipeta, un gotero o una pipeta Pasteur. Evitar el error de paralaje.

1

o)
2/

— N

N N N M)
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Tapar el matraz y homogenizar la disolucién invirtiéndola varias veces.

1

Si no se va a utilizar la disolucién inmediatamente, transferirla a
un frasco limpio, seco y colocarle una etiqueta que contenga la
siguiente informacion: tipo de disolucidn, fecha de preparacion,
fecha de vigencia, analista que lo prepard, toxicidad y precauciones
especiales a ser consideradas, entre otros.

+

Si las disoluciones son volatiles deben guardarse en el refrigerador. Si
son susceptibles a la luz, se guardan en frascos ambar y en la oscuridad.

1

Si es una disolucion para realizar una determinacién de elementos
0 compuestos inorgdnicos, transferirla inmediatamente a un frasco
limpio y seco de polietileno de baja densidad.

v

Al guardar las disoluciones se debe procurar que las de una misma
serie de compuestos quimicos estén juntos para evitar contaminacion
o reacciones entre los reactivos.

+

Lavar el matraz volumétrico inmediatamente después de
transferir la disolucion para evitar que el matraz se contamine
con la sustancia contenida.

)

)
—
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Figura 32. Procedimiento para preparacion las soluciones.
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4.7.5. Probetas !

Las probetas son instrumentos calibrados para entregar volimenes variables de
liquido. Antes de utilizarlas verifique que su limpieza haya sido adecuada.

A continuacién, se sugiere acciones para el uso de las probetas:

Alllenarlas, se debeninclinar para que el liquido fluya por un solo lado.

Para terminar, mojar toda la pared interior hasta aproximadamente 20 mm
arriba del menisco inclinando ligeramente la misma en todas las direcciones.

e En este caso debe dejarse escurrir alrededor de cuatro minutos antes de
completar el ajuste final.

Si la calibracién esta hecha para entregar la cantidad indicada, el suministro se
hace inclinando gradualmente el recipiente en el cual se transfiere el liquido y
evitando enlo posible la agitacidn y salpicaduras del liquido contenido.

e Al terminar de vaciarse la probeta debe estar en posicion casi vertical
manteniéndola en esa posicion medio minuto, entonces, la gota que queda
adherida al borde se afiade tocando la superficie mojada del recipiente.

e Cuando las instrucciones de un procedimiento indican alrededor de 5 mL de
disolucién es buena practica usar una probeta graduada, sin pretender ajustar
con precision el menisco al volumen especificado.

Sise usauna probeta paraadiciones sucesivas de reactivos diferentes, generalmente
se recomienda evitar enjuagar entre afiadiduras, siempre y cuando los reactivos no
reaccionenentressi.

e Deberd de conocer si la probeta que esta empleando es para contener o para
entregary al usarlas de forma adecuada para evitar errores de medicion.

4.7.6. Buretas

Las buretas son instrumentos disefiados para entregar volUmenes variables de
liqguido con mejor exactitud que las probetas.

[7]. La capacidad de una probeta se define como aquella correspondiente a cualquier linea de graduacion
expresada en mililitros, cuando es llenada con un volumen de agua a 20°C a la linea de graduacién.
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Figura 33. Figura de arriba, colocacién de la bureta
en un soporte universal unido a una agarraderay la
Figura de abajo, soporte universal con agarraderas.

Antes de utilizarlos verificar lo siguiente:

e La entrega del liquido debe ser continuo, si la entrega se observa bloqueada
parcial o totalmente, verifique la limpieza de la bureta.

e Verificar que la vélvula de la bureta sea del tipo de valvula intercambiable,
identifique que lavalvula dela bureta correspondaal cuerpo dela bureta.

e Laburetadebe estarlimpiay calibrada.

Una vez corroborado lo anterior, se deben continuar con los siguientes pasos para
obtener mejor exactitud en lamedicion:
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Llenar nuevamente la bureta a unos cuantos milimetros sobre la
marca y espere a que el liquido termine de escurrir sobre las paredes.

1

La bureta debe ser mantenida en un plano vertical, de tal manera
que el liquido drene libremente bajo la influencia de la gravedad.

-

Cuando llene la bureta asegurese que la valvula y la punta estén
llenas del liquido, revisando que no haya burbujas de aire atrapadas
entre la valvula y la punta de la bureta

I

Ajustar el menisco al nivel correcto y esperara que escurra totalmente
el liquido de la parte superior y verificar el ajuste del menisco.

l

Cuando entregue el liquido, asegurese que éste no tenga contacto
con ningun objeto.

1

Es esencial que el menisco mantenga su forma a través
de la operacidn de entrega.

I

El operador puede evitar el error de paralaje cuando lea la marca
de la bureta, observando el menisco de acuerdo con el punto 4.7.1.

1

Las gotas adheridas a la superficie interna de la bureta o la forma
del menisco distorsionado durante el proceso de descarga son
debido a falta de limpieza de la bureta, en estas circunstancias el
proceso de medicion es invalido

N N N 7N N YN O MY
—

Figura 34. Proceso de obtencion de lectura en buretas.
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4.8. VERIFICACION DEL MATERIAL VOLUMETRICO

El material de vidrio se verifica usando dos métodos:

El método gravimétrico: Para recipientes con capacidad menor de 2 L, para esta
verificacion se emplea agua desionizada.

El método volumétrico: Para recipientes con capacidad mayor a 2 L.

Los materiales de vidrio que requieren ser verificados son: matraces aforados o
volumétricos, pipetasvolumétricasy buretas dependiendode la contribucién del volumen
alaincertidumbre del proceso de medicion.

A continuacién, se detallan algunas sugerencias:

¢ Unabuena practicade laboratorio es registrar si el material volumétrico estd calibrado o
verificado, cuando se realicen determinaciones analiticas.

e Es necesario asegurarse durante el proceso de verificacién que las balanzas utilizadas
estén calibradas al igual que los termdmetros, asi mismo se recomienda dejar por lo
menos 30 minutos a que se equilibren a las condiciones ambientales: El agua a utilizar,
el material volumétricoy todo aquel equipo periférico a ser empleado en la verificacion.

e Cuando realice cualquier pesada durante el procedimiento, utilice guantes!® , para
evitarvariaciones en el pesado debidas ala grasa de las manos.

e Debe medir la presién atmosférica, temperatura y humedad relativa a la cual se realiza
cada medicién para efectos de correccion.

4.8.1. Buretas

Estosinstrumentos estan disefiados para entregar volumenes variables de liquidos.

Procedimiento de verificacion:

Puede concluir sise corrobora la verificacion de dos formas:

A. Estimando la incertidumbre de la repetibilidad del proceso para cada punto
y comparar si el valor con su incertidumbre asociada se encuentra en el
intervalo formado por la capacidad de la bureta y su tolerancia. Si el valor
verificado se encuentra dentro, se corrobora la especificacion del proveedor.

B. La diferencia de volumen en la repeticion de los valores de volumen no debe
ser mayor de 0,01 mL, de lo contrario, repetir el procedimiento o verificar las
especificaciones proporcionadas por el proveedor.

[8]. Puede utilizar guantes de algoddn o de polietileno
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Los procedimientos de verificacion de las lecturas de las buretas se describenen la
Figura 35.

La bureta debe estar limpia, seca y mantenida en posicion vertical.

l

Llenar la bureta con agua destilada ambas deben estar a la misma
temperatura u otra temperatura que esté determinada al momento
de realizar la verificacion.

-

Ajustar el nivel del agua a la marca de cero.

-

Pese al miligramo mas préximo un matraz aforado con tapa
esmerilada. Es esencial que este matraz esté completamente seco,
sin pelicula acuosa en la tapa.

l

Coloque la punta de la bureta contra el matraz y deje caer luego
20% de la capacidad de la bureta al matraz previamente pesado,
asegurandose de que la punta esté por debajo del drea de la tapay
contra la pared interna, deje drenare | liquido

1

Tape inmediatamente el matraz, determine y anote la lectura
registrada en la escala de la bureta.

-

Vuelva a pesar el matraz tapado. Calcule el peso del agua
contenida y determine el volumen real, tomando la lectura de la
temperatura del agua en grados Celsius y la presion atmosférica.

N N ¢ N YN 7N YN N
— O S S S
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l

Repita el proceso para entregas de 40, 60, 80 y 100% del volumen
total de agua contenida en la bureta llenada cada vez hasta el cero.

1

( Repetir al menos seis veces la serie de mediciones )

l

a4 )

CALCULAR LAS CORRECCIONES DE VOLUMEN.

Para hacer las correcciones, se debe tomar en cuenta,
la masa del agua, la masa del matraz aforado, asi como las
condiciones de temperatura del laboratorio donde se lleva a cabo
la verificacidn; usando la siguiente ecuacion:

V20=[M,-M,]z

Mb es la masa del recipiente lleno hasta el aforo o marca
graduada en g; Mc es la masa del recipiente vacio en g y el valor de
“z” depende de la temperatura y presion del laboratorio.

\ _/

Figura 35. Verificacion de volimenes con buretas.

Si las buretas son empleadas con disoluciones alcalinas, estas desgastaran las
paredesy llegard un punto en el que cambiarian las especificaciones del proveedor
porelusodelabureta.

4.8.2. Pipetas

Este procedimiento de verificacion se basa en la determinacion del peso de agua
entregada porla pipeta.

e Asegurarse delalimpiezade la pipeta.

o Utilizar agua destilada a temperatura ambiente 20°C u otra temperatura que
esta determinada al momento de realizar la calibracion.

e Peseun matrazaforado contapa hasta el miligramo mas préximo. El matraz debe
estar perfectamente secoy nodebe haberagua entre latapay el matraz.
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e Llene un vaso de precipitado con agua desmineralizada y permita equilibrar la
temperatura del agua y vaso a la temperatura ambiente por no menos de 30
minutos. Mida la temperatura del agua al 0,1°C mas cercano, asi mismo mida la
presion atmosférica del laboratorio.

Llenarlapipetaaunoscuantos milimetrossobre lamarcayespereaqueelliquido
termine de escurrir sobre las paredes.

e Antes de realizar la entrega, limpiar la parte externa de la pipeta con papel
absorbentey manteniéndola en posicion vertical, ajustar al nivel de la marca.

Verificar el meniscoy esperar que escurra totalmente el liquido.

La pipeta debe ser mantenida en un plano vertical, de tal manera que el liquido
drene libremente bajo lainfluencia de la gravedad.

Con la ayuda de un cronémetro, verifique el tiempo de entrega y comparelo
contralas especificaciones del proveedor.

Al transferir el agua destilada al matraz, hay que asegurar que la punta esté en
contacto con la pared de éste por debajo de donde estara la tapa. Esimportante
que la pipeta esté en posicién vertical.

e Una vez terminada la entrega, tape el matraz inmediatamente para evitar
pérdidas por evaporacién. Medir la temperatura del agua al 0,01°C mds cercano
yvolverapesar el matraz.

Lleve acabo minimo de 6 a 8 pruebas mas utilizando diferentes matraces.

Puede concluir sise corrobora la verificacion de dos formas:

A. Estimando la incertidumbre de la repetibilidad del proceso para cada punto
y comparar si el valor con su incertidumbre asociada se encuentra en el
intervalo formado por la capacidad de la pipeta y su tolerancia. Si el valor
verificado se encuentra dentro, se corrobora la especificacion del proveedor.

B. Revisando la diferencia de volumen en la repeticién de los valores de volumen
no debe ser mayor a 0,01 mL vy si la diferencia es mayor de 0,01 mL, repetir el
procedimiento o verificar las especificaciones proporcionadas por el proveedor.

e Calcular las correcciones de volumen y usar el promedio de las pesadas para
calcularelvolumen de la pipeta.
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4.8.3. Matraces volumétricos

Parala verificaciéon de los matraces existen dos métodos:

A. El procedimiento A, el cual es el mas sencillo y comun.

B. El procedimiento B, que implica una mayor fuente de errores por lo que su
uso no es recomendable, pero puede usarse como método para confirmar
la calibracion.

Procedimiento A:

( Asegurese de la limpieza del matraz.

v

Utilizar agua destilada a temperatura ambiente (20 °C), u otra que esté
determinada al momento de realizar la calibracién.

I

Pese el matraz con su correspondiente tapa en la balanza
correspondiente, de acuerdo con su capacidad. Asegurese de que
el matraz esté perfectamente seco por el exterior y de que no haya
agua entre la tapa y el matraz.

-

( Llene el matraz con agua destilada a 2 a mm sobre la marca de aforo. )

v

Verificar que el cuello del matraz este completamente seco
incluyendo la tapa.

-

( Pese el matraz lleno en la balanza y registre el peso obtenido. )

Medir la temperatura del agua al 0,01 °Cy la presion

\/

atmosférica del laboratorio.

-/
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_>(

Repita la operacion minimo 3 veces. )

Nota:

v

Calcule el peso aparente de agua contenida en el matraz usando
las correcciones necesarias igual que para los casos anteriores para
obtener el volumen real del matraz.

Figura 36. Procedimiento A.

Procedimiento B:

En este método se utiliza una pipeta calibrada. Por ejemplo, si se desea verificar
un matraz de 250 mL, se utiliza una pipeta volumétrica de 50 mL para introducir
cinco medidas de agua destilada.

Este procedimiento es igual que para la verificacion de las pipetas salvo que se llena
totalmente el matraz aforado hasta obtener el volumen reportado por el matraz.

Al final el nivel del agua debe estar precisamente tangente a la marca de
aforo del matraz.

Si el nivel no se encuentra en la marca, se puede fijar la nueva posicion de la
marca, ignorando el aforo de manufactura.

Si se quiere usar la marca de manufacturay el nivel se encuentra por debajo, se
emplea una pipeta graduada de 1 mL, con divisiones de 0,01 mL, para hacer un
ajuste final. El volumen del matraz es la suma de los volimenes de las pipetas
volumétricay graduada.

Si el nivel queda sobre la marca, hay que sacar un poco de agua. Usar la pipeta
graduada, con una cantidad de agua conocida, retire un poco mas del agua
necesaria, ajuste al nivel de aforo.

Para corroborar el valor de especificacion sea bajo el procedimiento A o B, se puede
estimar la incertidumbre de la repetibilidad del proceso, compararse el valor con su
incertidumbre asociada, y si se encuentra en el intervalo formado por la capacidad del
matraz volumétricoy su tolerancia.

Si el valor verificado se encuentra dentro, se corrobora la especificacion del proveedor.
La diferencia de volumen en la repeticion de los valores de volumen no debe ser mayor

de 0,01 mL, y si la diferencia es mayor de 0,01 mL, repita el procedimiento o verifique las
especificaciones dadas por el proveedor.
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CAPITULO V

MATERIALES DE
REFERENCIA

En quimica, los materiales de referencia son los patrones de comparacion empleados
para todas las mediciones de cuantificacion, de validacién de métodos y calibracién de
instrumentos, tal como se aprecia en la Figura 37.

Figura 36. Materiales de referencia para
calibracion de instrumentos.

Para asegurarnos de un nivel de confianza alto de los resultados analiticos de los diferentes
ensayos en un laboratorio quimico se deben tomar en cuentas las siguientes consideraciones:

e Analizar submuestras del mismo material homogéneo bajo diferentes condiciones, pero
usando el mismoinstrumento.

¢ Lascondiciones seleccionadas deberdn darlos mismos resultados.

e Determinarlarecuperaciéonde cantidadesconocidasdealginanalitoagregadoaladisolucién
de la muestra. Tener en cuenta que lo mencionado no es totalmente confiable, debido a que
algunos elementos, cuando son agregados como disoluciones se comportan de manera
diferente a aquella en la que estan presentes de forma natural en la matriz de la muestra,
debido a que se encuentran en formas quimicas diferentes.
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e Analizar submuestras del mismo material por dos o mas métodos independientes que
difierantanto a nivel tedrico como experimental. Los resultados deben coincidir.

e Este mecanismo presenta la desventaja que si los resultados no coinciden, ¢Cual de ellos
es el correcto? o éSon los dos erréneos?, ademas, el analisis de las muestras por dos 0 mas
métodos implicatiempoy unincremento en el costo de los servicios analiticos.

Muchos laboratorios evallan la exactitud de sus resultados analiticos mediante el uso de
material de referencia certificado (MRC).

Ademads, es muy importante conocer que un sistema de medicién de base exacta requiere:

e Unmétodo analitico validado para dar resultados confiables.

e UnMRCde la misma matriz, certificado paralos elementos o compuestos a determinar.

é¢Qué es un material de referencia certificado? Y ¢ Para qué sirve?

Material de referencia acompafiado de un certificado, para el cual el valor de una o de varias de
sus propiedades se ha certificado por medio de un procedimiento que establece su trazabilidad
a una realizacion exacta de la unidad en que se expresan los valores de la propiedad y en el que
cada valor certificado se acompafia de unaincertidumbre con un nivel de confianza declarado.

Tales propiedades permiten su uso en el proceso de validacion de un método, la calibracion de
uninstrumento paraestablecerlatrazabilidad delosvalores resultado de métodos de medicion
yasegurarlacalidad en sistemas de medicién de aseguramientoy control de calidad.

En mediciones quimicas esta definicion corresponde a la descripcion de una disoluciéon o
sustancia, que se encuentra caracterizado uno o mas analitos por métodos analiticos validados
porunorganismo técnicamente competente.

Este tipo de materiales deben ser utilizados para trabajo de laboratorio rutinario en
el aseguramiento y control de calidad, son utiles en verificaciones ocasionales para la
determinacion, mantenimiento y mejoramiento de la exactitud del método. Se pueden usar
como referencia para comparaciones interlaboratorio o evaluar el desempefio analitico de un
analista en la determinacién de un analisis.
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5.1. CLASIFICACION DE LOS MATERIALES DE REFERENCIA CERTIFICADOS

Los MRCse clasifican de la siguiente manera:

A. En base a su aplicacion.

Existen tres tipos de MRC: Composicion quimica, propiedades fisicas y materiales de
ingenieria.

B. En base a su composicién quimica y a su matriz.

Existen tres tipos basicos de MRC que se usan en mediciones quimicas: sustancias puras,
disoluciones para calibraciony materiales de matriz natural.

Sustancias puras: Una sustancia pura es nominalmente, un material de referencia
(MR) consistente en una entidad simple. Los MR se usan tipicamente para preparar
disoluciones de referencia y asignar valores a materiales de referencia de matriz
natural. Ejemplo: materiales puros.

Disoluciones para calibracion: Una disolucion calibrante es un MRC preparado como
una mezcla de un diluyente con un material de composicién quimica conocida.

Materiales de matriz natural: Un material de matriz natural es un material de
composicion similaral analito o muestra a determinar.

C. En base a su forma y aplicacion instrumental.

Forman parte de esta clasificacion los liquidos, sélidos, metales, granulosy gases.
Liquidos: Son disoluciones espectrométricas elementales.

Soélidos: Los MRC se emiten en forma apropiada para el método de anélisis, de esta
formatenemosque, paralamismacomposiciénde unacero,los MRCse encuentranen
diferentes presentaciones en formasélida.

Metales: Se encuentran las aleaciones, metales de alta purezay polvos de matriz natural.
Granulos: En formade sales.

Gases: Se usan como gases de alta pureza o mezclas de gases.
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5.2. CARACTERISTICAS QUE DEBEN CUBRIR LOS MATERIALES DE REFERENCIA

e Debentener consistencia en composicion de acuerdo con su uso.
e Debenserhomogéneos.

e Debentenerestabilidad enlosvalores delas propiedades durante su almacenamiento.

5.3. TRAZABILIDAD AL SISTEMA INTERNACIONAL DE UNIDADES

La trazabilidad del resultado de una medicién estd relacionada con la diseminacién
de la unidad correspondiente a la magnitud que se mide. La expresion del valor de una
magnitudincluyelareferenciaaunaunidad de medida, lacualhasidoelegidaporacuerdo,
y por tanto, las medidas de la misma magnitud deben estar referidas a la misma unidad.
Aun cuando la definicién de trazabilidad no impone limitaciones sobre la naturaleza
de las referencias determinadas, es conveniente lograr la uniformidad relacionada al
Sistema Internacional de Unidades (Sl), las cuales ya han sido acordadas en el marco de la
Convencién del Metro. En PerU, es obligatorio el uso del Sistema General de Unidades, el
cual contiene alas unidades del Sistema Internacional®,

Los elementos de la trazabilidad en este tipo de mediciones son:

A. El resultado de la medicion cuyo valor es trazable. La trazabilidad es hacia el SI,
mediante los valores de los MRC con su incertidumbre.

B. Las referencias determinadas a patrones nacionales o internacionales. Los valores
de los patrones de trabajo deben ser trazables a valores de los MRC nacionales o
internacionales.

C. Cadena ininterrumpida de comparaciones. Se deberd contar con una carta de
trazabilidad o esquema en que se evidencie la utilizacion de MRC trazables al SI.

D. El valor de la incertidumbre de las mediciones en cada comparacion debe contar con
los valores y las incertidumbres estimadas.

E. La referencia al procedimiento de calibracién o método de medicidn quimica en cada
comparacion preferentemente.

F. La referencia al organismo responsable de la calibracién, de la certificacién del
material de referencia, de la realizacion del método de referencia, o del sistema de
medicién de referencia, en cada comparacion.

Existenalgunas medidas definidas por mediciones dependientes del método de medicién, en
tales casos la trazabilidad del valor del resultado esta establecida por el método por medio
de la utilizacion de MRC en la etapa de cuantificacion y trazabilidad al S| de cada una de las
magnitudes que intervienen en el cdlculo del valor del mensurando.

[9]. Guia técnica sobre trazabilidad e incertidumbre en las mediciones analiticas, que emplean las técnicas
de espectrofotometria de absorcidon atémica y de emision atémica con plasma.
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En la Figura 38, se muestra el diagrama general flexible de trazabilidad en mediciones
analiticas donde se muestra como se establece la trazabilidad empleando MRCy métodos de
medicion. Como se aprecia en el en el diagrama, la funcién de cada componente es transferir
exactitudal nivelinmediatoinferior, estoayudaaasegurarlacomparabilidad de las mediciones.
Si se procede la relacion al nivel inmediato superior, los requerimientos de exactitud se
incrementan a expensas de disminuir la eficiencia de medicidn. Los métodos localizados en la
parte superior son llamados métodos potencialmente a ser métodos primarios, de los cuales
se obtienen los valores mas exactos de medicion comparado conlos otros métodos, ubicados
enlaparteinferior del esquemallamado método de campo.

La definicién de método primario en la medicién en el Sl es el que tiene la mas calidad
metroldgica, cuyo modelo de ecuacion matematica y realizacion se describen y se entienden
completamente en términos de las unidades del Sistema Internacional. El uso de un método
primario de referencia muestra el valor de una magnitud sin referencia a un patron de la misma
magnitud y el uso de un método primario relativo evidencia el valor de un cociente de dos
valores de la misma magnitud sin referencia a un patrén de lamisma magnitud.

—  UNIDAD DELSI
(MoL)
e Nombre del
— METODOS método o técnica
PRIMARIOS * Modelo
CENAM U OTROS matematico
LABORATORIOS [ MATERIALES
NACIONALES DE DE REFERENCIA
METROLOGIA (NMI) PRIMARIOS
e Magnitud,
i Mensurando,
—  METODOS DE Valor, Unidad, S,
REFERENCIA Incertidumbre
| MATERIALES

DE REFERENCIA
CERTIFICADOS

METODOS DE

LABORATORIOS CAMPO

DE PRUEBA

RESULTADO DE
MEDICION

Figura 37. Diagrama general flexible de trazabilidad en mediciones analiticas.
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Enambos casos teniendo en cuenta el uso de los métodos primarios, los resultados deben
seracompafiados por laincertidumbre.

La demostracion esquematica de la trazabilidad se da a través de las cartas de trazabilidad
de un método de medicion.

La Figura 38 muestra que las figuras rectangulares muestran los MRC, la magnitud, las
medidas, las unidades, la incertidumbre de medicién y en las figuras ovaladas muestran
los métodos de medicion o técnica empleada y el modelo matematico. Adicionalmente,
también es necesario tener las referencias a las calibraciones de los instrumentos de
medicion, los cuales son puntos criticos en el proceso de medicién.

5.4. USO DE LOS MATERIALES DE REFERENCIA

En general, comoya se menciond, los objetivos del uso de los materiales de referencia van
enfocados a asegurar la calidad de las mediciones analiticas en los laboratorios analiticos
dedicados a mediciones quimicas analiticas.

Figura 38. Material de referencia primario de Cromo.

A continuacién, se describe los diferentes tipos de usos de los materiales de referencia:

A. Desarrollo y evaluacion de métodos de medicion analitica.

Verificacidon y evaluacién de la precision y exactitud de los métodos de pruebas
analiticas, asicomo de los datos experimentales.

Desarrollo de métodos de pruebas analiticos de referencia.

e Evaluacion de métodos de campo analiticos.

Validacion de métodos analiticos para uso especifico.
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B. Establecimiento de la trazabilidad de las mediciones analiticas.

¢ Desarrollode un material de referencia secundario.

e Desarrollo de protocolos de trazabilidad.

e Usodirecto de campo.

C. Aseguramiento y control de calidad de las mediciones analiticas.
e Calibracion deinstrumentos analiticos de acuerdo con la metodologiaaemplear.
e Aseguramientodelacalidadinterna(Intralaboratorio).

e Aseguramientode la calidad externa (Inter laboratorio).

Ejemplos de usos de los materiales de referencia (Figura 40).

Figura 39. Uso del material de referencia secundario
en medicion de la concentracidn de K.

Se emplean en los programas de evaluacion de los analistas con la finalidad de evaluar el
desempefio de un analista al ejecutar el procedimiento de un método analitico antes de
realizar mediciones rutinarias.
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e Con el propdsito de certificar los procedimientos de caracterizacion y ejecutar
confiablemente sus pruebas se selecciona el material de referencia certificado
correspondiente a la muestra que se analizard. Se efectla las pruebas analizando
simultdneamentela muestray el material de referencia, que en este casoseledenomina
“material de referencia de control” y posteriormente se evalla los resultados obtenidos
conrespectoalosvalores certificados del MRC utilizado.

e Los materiales de referencia se emplean en las pruebas de inter-comparacion de
laboratorios, para evaluar el nivel de desempefio de los analistas de los laboratorios
participantes, con la finalidad de validar y certificar nuevos métodos analiticos, que
aseguren analisis de calidad.

e Los materiales de referencia que se emplean en la calibracién del equipo de analisis
a utilizar para verificar el desempefio analitico del equipo y las condiciones dptimas
operativas. Por ejemplo: en la calibracién de un pHmetro, tal como se muestra en la
Figura4l,serealizaatravés de materiales de referenciavalidados.

Figura 40. pHmetro y la solucién a calibrar a un pH 7.

5.5. CONSIDERACIONES PARA SELECCIONAR UN MATERIAL DE
REFERENCIA (MR)

Cuando se realiza una determinacion analitica se debe de tener en cuenta la seleccion
adecuada del MR aemplear, ya que de ello dependera la exactitud de los resultados y por
lotanto la calidad.

Paraseleccionarlos MR deben tomarse en cuenta las siguientes consideraciones:

¢ Similitud entre la matrizdel MRC con la de la muestra.

¢ Similitud dela concentracién del componente a analizaren el MRC con el componente de la muestra.
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¢ Incertidumbre de las concentraciones certificadas sea compatible con las que larequerida para el
enfoque de su uso.

e latécnicaanalitica para utilizar, por ejemplo, si se utiliza espectrometria de fluorescencia de rayos
Xrequiere unaserie de MR enformade barra para obtener una curvade calibracion. Cabe sefialar,
que los materiales de referencia deben tener matriz similar a la de la muestra a analizar, para
obtenerresultados aceptables.

e Elestadofisicodel MR en forma de gas, liquido o sélido deben ser similares al de la muestra.

La similitud de las matrices es la consideracion principal en la eleccion de un MR puesto
gue una matriz diferente a la requerida ocasionara interferencias que pueden no estar
presentes enlamuestraaanalizary esto llevaria a una determinacion errénea.

Debido a que en algunos casos es practicamente imposible encontrar un MR que se
ajuste exactamente a la composicion de las muestras a analizar, el juicio profesional y la
experiencia del analista son fundamentales en la seleccion del material de referencia
mas apropiado. A pesar de estas limitaciones, se considera que el uso de materiales de
referencia es unade las mejores comparaciones para conferir exactitud a las mediciones.

Sin embargo, la mayoria de los materiales de referencia han sido desarrollados como
resultado de las necesidades existentes en los laboratorios de los paises que los fabrican
y se ha puesto énfasis en proporcionar matrices que son tipicas o que pueden satisfacer
propdsitos genéricos en un pais. De aqui la importancia que tiene el desarrollo de los
materiales de referencia requeridos para las necesidades de los laboratorios del pais, con
la finalidad de responder a las necesidades especificas de los laboratorios que realizan
mediciones analiticas confiables.

5.6. CONTROL DE LOS MATERIALES DE REFERENCIA

Los materiales de referencia certificados o no utilizados para analisis quimicos son uno de
los componentes del sistema analitico que necesitan control dentro de un programa de
aseguramiento de calidad.

Acontinuacion, se citanlos principales cuidados que debentenerseenelmanejode los MRC:

e Los materiales de referencia se deben manejar con sumo cuidado. Cada MRC debe
contar con un procedimiento de uso, el cual debe seguirse con la finalidad de que su uso
seaconfiable.
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Nunca se debe regresar un material al recipiente que lo contiene, el cual debe ser
considerarlocomo un residuo.

Considerar las condiciones especiales de almacenamiento para cada uno de los
diferentes tipos de materiales de referencia, que pueden ser temperaturas bajas o
atmosferainerte para conservar las propiedades originales del material.

Se debe establecer unalibreta de control para el uso del material de referencia primario,
el cual debera contener el nombre del material, pesoinicial, purezay procedencia.

Cadavez que se utilice el material de referencia se debe registrar la cantidad tomada, el
nombre delanalista, lafechay el resto del material existente.

Considerar la fecha de caducidad, ya que una vez caducd, pierde sus caracteristicas
certificadas.







BALANZAS
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CAPITULO VI

BALANZAS

6.1. ASPECTOS GENERALES

Un instrumento estdandar moderno es la balanza electrénica, ésta posee menor nimero
de fallas mecdnicasy una menor sensibilidad a las vibraciones.

Debido a la sensibilidad de las balanzas, estas deberan encontrarse en condiciones
adecuadas para sufuncionamiento.

Ellugar destinado a colocarlas debe cumplir con los siguientes requerimientos:

e Las balanzas deben estar colocadas en un ambiente que esté expuesta a la menor
cantidad de vibraciones, que tenga un solo accesoy el minimo nimero de ventanas.

e Las balanzas deben estar colocadas sobre una mesa de concreto, libre de vibracionesy
protegida contra la electricidad estatica.

¢ Latemperaturaambiente debe mantenerse con unintervalo de variacion pequefio.
¢ Lahumedad relativa debe oscilar entre 40 a 60%.

e Evitarlaradiaciénsolardirecta.

e Lapuertadebesercorredizay estar cerrada durante el trabajo.

e Elambienteyla mesade balanzas es para uso exclusivo para este fin.

Figura 41. Disposicion de balanza en laboratorio.
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Alutilizar una balanza se deben de cuidar los siguientes aspectos:

e Verificar que laburbuja de nivel de la balanza se encuentre centrada.
e Quelabalanzaseencuentrelimpia.

¢ Se debe de realizar la calibracion interna diaria para balanzas que cuenten con este
dispositivoy una verificacion con la pesa del 50y 100% de la capacidad de la balanza.

Al emplear las balanzas se debe procurar cerrar lentamente las puertas de corta aire, ya
que los movimientos bruscos pueden causar desajustes sobre todo en las micro balanzas.

¢ Lafrecuenciade calibracion dependerd de su uso.

e Se debe realizar un programa de mantenimiento de las balanzas de acuerdo con la
frecuencia deluso en el laboratorio.

e La balanza (Figura 43) al igual que todos los equipos instrumentales del laboratorio
deberdn de contar con una bitdcora en la que se anoten las calibraciones realizadas,
mantenimientoy todaaquellainformacién relacionada con el equipo, asi mismo deberd
de contar con informacion sobre el modelo del equipo, marca, nimero de serie, fecha
de adquisicion, etc.

Figura 42. Balanza analitica.
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Figura 43. Tiempo de estabilizacion.

6.2. DETERMINACION DEL TIEMPO DE ESTABILIZACION

Para realizar la determinacién de masa es necesario saber después de cuanto tiempo se
debe tomar la lectura de la balanza, para lo cual es necesario determinar su tiempo de
estabilizacién.

Para llevar a cabo esté procedimiento se requiere de un conjunto de pesas, en el cual se
debera seguirlos siguientes aspectos:

e Conecte la balanza y déjela encendida sin ninguna actividad aproximadamente
por 30 minutos con la finalidad de que sus componentes internos adquieran la
temperatura de trabajo.

e Tarar la balanza, presionando el botdon T/0, y aparecera un indicativo “response” vy la
pantalladelecturaindicard 0.0000g.

e Abrir una de las puertas de vidrio, para colocar la masa con pinzas de teflén, las cuales
son pesas diferentes a las usadas en el uso diario ubicdndola en el centro del platillo.
Cerrarlas puertas de vidrio de la cabina de pesaje cuidadosamente.

e Luego de colocar la masa patrdén, esperar 5 segundos (Figura 44) que la lectura se
estabilice paraleerelvalor dela pantalla, registrandolo.

e Repetirla operacion paratres pesas patron con repeticiones de 10 veces cada una.

¢ Graficarlos datos obtenidos.
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6.3. VERIFICACION COTIDIANA DE LA BALANZA

En este método se verifica la balanza de manera cotidiana para laboratorios que realizan
trabajo rutinario, como buena practica de laboratorio. Sin embargo, la calibracion de la
balanza con un organismo certificador es obligatorio por lo menos unavez al afio.

Para realizar la verificacion se comparard contra los valores de incertidumbre de
las pesas patrén usadas en la verificacion cotidiana. Es aplicable otro criterio de
aceptacion de verificacidon de la balanza diferente al mostrado en esta seccién, el cual
puede ser consultado en documentos de metrologia.

m=m-d

Donde:

m= Corresponde alalecturade labalanza paralapesapatron en el tiempo de estabilizacién.
d= Es el promedio de las derivas d1 antes de introducir la pesa patrdon y después de
desalojar de labalanzala pesa derivad2.

Si la diferencia entre los promedios del valor de la pesa patron al inicio y al final se
encuentra dentro del intervalo de incertidumbre reportado en el certificado de
calibracién, la medicién de masa es vélida.

Se recomienda realizar balanzas de control para ver el comportamiento de la balanza.
Graficando la masa de la pesa o pesas patron utilizadas para verificacidn cotidiana de la
balanza contra los pesos proporcionados en el certificado de calibracién.

6.4. TIPOS DE PESADA

El método de pesada depende de las balanzas y masas disponibles, de los requerimientos
deltrabajoyen parte dela experiencia de la persona que ejecuta la prueba.

Hay 3 métodos de pesaje:

6.4.1. Pesado directo

Este método se usa para colocar directamente el objeto sobre el platillo de la
balanza, cuando no se necesita ninguna proteccién de este ultimo.
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6.4.2

6.4.3.

e Ajustarlabalanzaaceroyluego, colocarel objeto a pesarsobre el platillo.

e Es necesario no manipular los objetos directamente con los dedos, se deben
utilizar pinzas o guantes de material pldstico para evitar contaminar los
materialesy/o proteccion personal.

Pesado por agregado

e Pesarunapesafiltrosoelrecipiente enelcualsevaapesar, luegose afiade lacantidad
deseadade muestrayelaumento dela pesada corresponde al peso de la muestra.

e Utilizar una cucharilla redondeada para evitar que se tiren los materiales que se
resbalan facilmente delas superficies lisas como las de las espatulas planas.

Pesado por diferencia

Es muy util cuando se quieren pesar varias muestras de cantidades similares.
Es la mejor forma de pesada cuando es necesario proteger la muestra de una
exposicion excesiva a laatmdsfera o cuando el material es higroscépico.

¢ Se utiliza una pesa filtros con tapa que contenga suficiente material para todas
las muestras que se van a pesar.

¢ Pesarexactamente la pesa filtros con su contenido en la balanza analitica.
e Transferirlamuestra al primer matraz receptor.
¢ Lapesafiltrotapado se vuelve a pesar paraver cuanto se ha transferido realmente.

¢ Unavezqueselograuntamafio de muestra satisfactorio se pesan lasdemas.

6.4.4. Pesado de muestras liquidas

e Las muestrasliquidas pueden pesarse poradicion o por diferencia.
e Lasmuestras liquidas se pesan en recipientes cerrados para evitar evaporacion.

e Esposiblelas muestras liquidas sean pesadas en jeringas, siempre y cuando este
material sea previamente lavado como se indica en limpieza de materiales.
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6.5. CALIBRACION
La frecuencia de calibracion estara definida por el usuario previa demostracion de que la

balanza se encuentra en condiciones éptimas de trabajo en el lapso establecido.

Paralacalibracion, se deberd tomar en cuentas las siguientes indicaciones:

e Elequipodebe estar ubicado sobre unasuperficie lisa, sin vibracionesy bien nivelada.

e En el interior de la balanza se encuentra una “burbuja de nivelacién” la cual debera
mantenerse al centro del lente de observacion. Para regular la burbuja en el centro del
lente, realizar ajustes en los soportes de asiento posteriores.

e El platillo de la balanza deberd mantenerse limpio, al igual que la cabina interior de
pesado. En caso de la presencia de salpicaduras de reactivos debera limpiarse con un
pincel de pelode camelloycon unalgodén humedecido enalcohol etanol oisopropilico.

e Definir al menos tres valores de masa, alto, medio y bajo para realizar la comprobacion
de maneraque los mismos cubran el rango de trabajo en que se utiliza la balanza.

e Lacomprobaciénde labalanza debera efectuarse con cada uso. Se realizard dos pesadas
delamasa patron segln el rango de uso.

e Se contara con un juego de pesas calibradas de acuerdo con lo indicado por la
Organizacion Internacional de Metrologia Legal.

6.6. CUIDADOS GENERALES EN EL USO DE LAS PESAS PATRON

Los cuidados de las pesas patron que se utilizan en un laboratorio primario o secundario
debidamente acreditadoy con trazabilidad comprobada son las siguientes:

e Manipular las pesas con pinzas o guantes, nunca con las manos, ya que, al contacto con
la grasa de los dedos, estas pueden sufrir alteraciones del peso nominal para el que
fuerondisefiadasy deterioran lacomposicion de las masas.

¢ No permitir que éstas sufran caidas, ya que las caidas deterioran la masa y afectan el
valor para el cual fueron disefiadas.

¢ Limpiarlas conacetona o etanol cuando por accidente estén en contacto con las manos,
asicomo cuando laacumulacion de polvo o suciedad sea considerable.

e Deben almacenarse en las cajas disefiadas para las mismas a una temperatura
controladay protegidas del polvo del medio.
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CAPiTULO VII

TERMOMETROS

La inmersion de termémetros de liquido en vidrio se establece en el momento de disefiar o
construir este tipo de termémetros.

Se conocen tres tipos, los termdmetros de inmersion total, parcial y completa, cuyo disefio de
acuerdo asu profundidad de inmersién (Figura 45):

Linea de
incersion

/

Inmersion Inmersion Inmersion
Total Parcial Completa

Figura 44. Tipos de termdmetro.

Termometros de inmersion total

Estdn disefiados paraindicar correctamente valores de temperatura cuando el bulboy
toda la columna del liquido se sumergen en el medio donde se requiere determinar la
temperatura.
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Termometros de inmersion parcial

Indica correctamente valores de temperatura cuando el bulboy una porcién especificada
del capilar son sumergidos en el medio. La linea de inmersion nos indica precisamente la
profundidad de inmersién de estos termémetros. La parte delacolumnano expuestaala
temperatura que se desea medir se conoce como columna emergente.

Los termdémetros de inmersion completa

Se usan completamente sumergidos en el fluido. Su aplicacién no esta muy generalizada.
Para mediciones de gran exactitud lo mejor es utilizar termémetros de inmersion total.

7.1. CALIBRACION DE TERMOMETROS

Existen dos métodos para hacer calibraciones de termémetros de liquido en vidrio.

A. Por comparacion: en este método se utilizan un termémetro patrén de resistencia de
platino para la comparacion del termdmetro a calibrar.

B. Por inspeccidn visual y por comparacién contra termdmetros patrones calibrados en
bafios termostaticos y dispositivos auxiliares segun se indica en A.1.2.2 de la Norma
Metroldgica Peruana NMP 018:2013.

En el caso de un termometro de resistencia de platino y de los termdmetros patrén de
mercurio se realizard la calibracion tomando como referencia los procedimientos de la
Entidad Mexicana de Acreditacion (EMA, 2008).

7.2. CUIDADOS EN EL MANEJO DE LOS TERMOMETROS DE MERCURIO

Los termémetros de liquido en vidrio son instrumentos fragiles y, por lo tanto, deben
usarse con cuidado para evitar romperlos.

A continuacién, se hacen algunas recomendaciones en su uso:

e Evitar choques de lostermometros.

e Transportarlos cuidadosamente utilizando papel seda para amortiguar los golpes,
inmediatamente después introducirlos en una caja de cartéon o madera.

e Mantenerlos en posicion vertical cuando no se estén usando, debido a que el mercurio
tiende a separaseyvarian las lecturas del termémetro.
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¢ \erificar que no se oxide el mercurio. Se detecta cuando éste tiende a obscurecerse,
pero como es casiimperceptible se debe observar con un microscopio éptico.

¢ Noexponerloalosrayossolares.
e Nousarlomasalld de latemperaturareportada.
e Evitarsu uso cuando lagraduacion sea deficiente.

e Evitarelerrorde paralajeal hacerlalectura, éstadebe hacerse colocando el termdmetro
vertical y perpendicularmente a la vista.

e Sedebe verificar después de cada calibracion el punto crioscépico a unatemperaturade
0°Cmediante un bafio de hielo.

Figura 45. Lectura de termdmetro para
determinacion de textura de suelos.

7.3. CALIBRACION DE MEDIDORES DE pH

La acidez y la alcalinidad son pardmetros que deben ser apropiadamente medidos y
controlados tanto enlos procesos industriales como en los de investigacion.

Muchos aspectos deben de considerarse, pero principalmente la calibracién del sistema de
medicion, lacual se lleva a cabo utilizando disoluciones amortiguadoras de pH certificadas.

A continuacion, se describen algunos pasos generales en el proceso de calibracion del
sistema de medicion de pH.
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Elija dos puntos de pH, entre los cuales se encuentre el pH de la muestra que se va a
medir, de tal manera que la muestra quede en un punto intermedio de los dos puntos
de pH empleados en la calibracion, de tal manera que este sea un intervalo pequefio
(aprox. 3 unidades de pH de diferencia). Por ejemplo, si se tiene una muestra con un
pH de 5 se deberd de tomar una disolucion amortiguadora de pH =4y otro pH =7y con
éstas calibrar el sistema de medicion; de esta manera el pH determinado en la muestra
quedaraenunpuntointermedioy se evitara que ladeterminacién se realice enlaszonas
de desviacion de lalinealidad.

Verifique que la temperatura de las disoluciones amortiguadoras y de la disolucion a la
cualselevaadeterminarel pHsealamisma.

Ajuste el control de temperatura a la temperatura de trabajo. Si esto no es posible,
determine la temperatura a la cual se realizo la calibracién y en base a esto realice las
correcciones que sean necesarias; sin embargo, recuerde que las correcciones son
meramente aproximaciones e incrementan sensiblemente laincertidumbre.

Enjuague siempre el electrodo antes de realizar cualquier medicién, utilice agua
destiladay retire el excesoy sies posible, enjuaguelo también con un poco de lamuestra
que sevaamedir.

Ajuste el control de calibracién del instrumento hasta que la lectura de pH concuerde
exactamente con el pH de la primera disolucion amortiguadora certificada.

Enjuagueelelectrodo, coléqueloenladisoluciénamortiguadora de pH mayor. Lalectura
obtenida debe ser exactamente la indicada en la disolucién amortiguadora, si no es asi,
ajustar lalectura utilizando el control “slope”.

Enjuagar nuevamente el electrodo. Inmediatamente mida el pH de la muestra.

Cada vez que se haga una medicién de pH se debe realizar el mismo procedimiento de
calibracion.

Sila calibracion es en el mismo dia, y la siguiente determinacion de pH esta dentro del
intervalo calibrado, puede Unicamente verificarse el equipo con una disolucion de pH
conocido. Silalecturaes correcta, el sistema puede seguir siendo empleado, silalectura
esincorrecta, deberd calibrarse nuevamente.

Cuando no se use el electrodo se debe mantener sumergido en la solucion que el
fabricante del electrodo recomiende regularmente disolucion amortiguadora de pH 4.

Revisar constantemente que la disolucién saturaday los cristales de cloruro de potasio
(KCl)en el electrodo de vidrio siempre estén al nivel indicado (Figura 47).

Evitar que las disoluciones amortiguadoras de referencia se contaminen, asi como la
disolucion en que se encuentra sumergido el electrodo.
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Figura 46. Medidor de pH y materiales de
referencia para calibracion.

7.4. MEDIDORES DE CONDUCTIVIDAD ELECTROLITICA

La cantidad total de iones presentes en una disolucién se determina por medio de la
conductividad eléctrica.

Para determinarla, se utilizan conductimetros o medidores de resistencia eléctrica.
Estos instrumentos se calibran contra una disolucion de KCl o NaCl con un valor de
conductividad eléctrica certificado de un Materiales de Referencia Certificados.
El valor de conductividad eléctrica de estas disoluciones debe estar de acuerdo al
intervalo de conductividad en que se esté midiendo. La informacion detallada para la
calibracién debe ser proporcionada por el proveedor del instrumento.
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A continuacién, se detallan algunas sugerencias:

e \erificar que latemperatura de la disolucion patron sealamisma que la temperatura de
lamuestra.

e Enjuagar siempre la celda de conductividad antes de realizar cualquier medicion
utilizando de preferenciaagua Tipo 1.

Figura 47. Conductimetro y materiales de
referencia para calibracion.
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CAPiTULO VIII

PREPARACION DE
LAS MUESTRAS

La preparacion de muestra juega un papel muy importante en el proceso de medicion analitica,
ya que dependiendo los cuidados que se tengan durante su proceso, dependeran los resultados.

Las muestras son preparadas dependiendo si son sélidos o liquidos se utilizan diversos equipos.
Porejemplo, para la preparacién de sélidos es necesario contar con areas de secadoy molinos.
Las areas de secado son ambientes ventilados y con luz difusa, con control de humedad y
temperaturainterior, tal como se muestra en la Figura 49.

Los molinos varian sise tratan de muestras de suelos, abonos, foliares, entre otros (Figura 50).

Figura 48. Area de secado de muestras.
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Figura 49. Molino para suelos.

8.1. FACTORES QUE AFECTAN LA PREPARACION DE UNA MUESTRA Y SUS
CUIDADOS

Los factores que afectan la preparacion de una muestra en forma global son los siguientes:

A. Medio ambiente, temperatura, presion, humedad relativa, espacio fisico y servicios.

B. Calidad de reactivos quimicos.

C. Calidad del agua utilizada.

D. Equipos utilizados durante la preparacidon como balanzas, molinos, medidores de pH,

muflas y hornos.

. Material utilizado en la preparacion, clasificacion y limpieza del material de vidrio.

Perfil del analista.

G. Seleccién adecuada de la técnica de preparacion a emplear, segin la muestra y el
andlisis requerido.

mm

Dentro de las multiples técnicas que existen de preparacion de muestra, se describen las
mas importantes:

¢ Dilucién de muestra, cuando la muestra se encuentra en estado liquido.

e Disolucion, la cual puede ser con agua, algun tipo de solvente o cualquier sustancia
liquida que permita disolver la muestra.

¢ Digestion acida en plato caliente.

¢ Digestion alcalina en plato caliente.

¢ Digestion de la muestra por microondas.

e Extraccionesconsolventes.

e Fusion acida o basica.

e Calcinacion.

Los reactivos comunmente utilizados en un proceso de preparacién de muestra son:
HNO,, HCI, H,S0,, HF, H,0,y HCIO,.
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Algunos reactivos son empleados en la digestion de muestras de matriz compleja, esto
permite elevar la capacidad oxidativa. Cabe sefialar, que ambos reactivos generan mezclas
complejas, muchos de ellos exotérmicos, porloque setendraen cuentaensuusoasicomo
delusodelos elementos de proteccidn personal en la campa extractora.

Las mezclas pueden serde:

* HNO,-HClO,

* HNO,-H250, - HCIO,
* HF-HCIO, HNO,

* HCIHNO,

* HFHNO,

° HZOZ

Estos reactivos deben ser seleccionados de acuerdo con su pureza, si se esta trabajando
en intervalos de determinaciones de porcentaje a miligramos por litro, siendo el grado
reactivo el mas recomendable, pero si se va a realizar una determinacion a nivel trazas
elementales, debe escogerse un reactivo alta pureza. Se sugiere revisar el contenido de
impurezas que tiene el reactivo a emplear.

Se recomienda verificar las propiedades del analito a evaluar, como por ejemplo la
volatilidad, antes de ser sometido al proceso de preparacion de muestra para poder elegir

elmejor métodoy evitar pérdidas por evaporacion o volatilizacién.

A continuacion, se presentan dos tablas, las cuales presentan qué elementos pueden ser
perdidos durante el proceso de digestiony de fusién (Tabla4y 5).

Tabla 4. Elementos perdidos en digestiones acidas.

Elemento Bajo condiciones Como compuesto Bajo condiciones
volatil de oxidacion con los halégenos reductoras
Os B Te Te
Rh Cr Ti
Ru Ge Zn
Pb Zr
Si
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8.2.

Tabla 5. Elementos perdidos en la calcinacién a 600 °C.

Ag As Au Be Cd Co Cs
Cu Fe Ge Hg Ir K Li
Na Ni Pb Pd Pt Rb Rh
Sb Se Sn Tl

Existen otras técnicas dentro de la preparacion de muestras como la filtracion, separacion
defases, precipitaciony evaporacion.

A continuacion, se explica el proceso de filtracién y la separacion de fases, ya que son los
procesos mas usados en la gran mayoria de los laboratorios de andlisis quimico.

FILTRACION

Es la separacion de un sdlido como precipitado de una disolucién madre con el objeto de
obtenerlo libre de disolucién.

A continuacién, se proporcionan generalidades a ser consideradas en la filtracién por
gravedad ofiltracion al vacio.

8.2.1. Filtracion por gravedad

Este tipo de filtraciones se llevan a cabo cuando se tienen precipitados de tamafio
grande de 20-25 umy medio de 8 um.

El tamafio del papel filtro depende de la cantidad de precipitado y no de la
cantidad delliquido a serfiltrado.

Elpapelsehumedececonelsolventeutilizadoenlafiltracidnysevaciael solvente
con el precipitado en un flujo continuo evitando derramar la disolucion fuera del
papelfiltro o delembudo.

Nuncallenarelembudo al borde ya que puede perderse precipitado.

Se lava el precipitado con el solvente utilizado para eliminar cualquierimpureza.

Emplearfiltros con vastago de 15 cm para promover la rapidafiltracion.
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e Transferir el papelfiltroa un crisol a peso constante y dejar secar el solvente.

e Evitaral maximo contaminar el papelfiltro durante la manipulacion.

8.2.2. Filtraciones al vacio

Este tipodefiltraciones es para precipitados finos de 3 umy gelatinoso.

e Cuando se realizan filtraciones al vacio, es necesario utilizar una trampa para
evitar que cualquier disolucion sea succionada accidentalmente dentro de la
linea de vacio y prevenir que el agua desde un aspirador se regrese dentro del
matraz de filtracion.

e Utilizar embudos Blichner o Gooch con papel filtro. No olvidar que la limpieza es
un factor primordial, tal como se muestra en la Figura 50.

Figura 50. Filtracion utilizando embudos Buchner
para obtencién de extracto saturado.
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8.3. SEPARACION DE FASES

Mezclado de fase. Para esta técnica se utilizan embudos de separacion y siguiendo estas
recomendaciones:

Agitacion circular es especialmente importante, si se trabaja con solventes que se
volatilizan facilmente produciendo vapores dentro del embudo.

La agitacion rotatoria liberard algo de los vapores formados y minimizara la presién
ejercida durante el proceso de agitacion.

Inserte el tapdn y sostenga el tapdon con una mano, levante el embudo de separacion e
inviértalo.

Inmediatamente abra la llave con la otra mano, para liberar los vapores que pudieron
formarse.

Agite nuevamente de forma circular el embudo de separaciony libere los vapores de los
solventes. Al agitar tome firme y totalmente la llave para prevenir que la presién dentro
delmatrazlibere lallave.

Después de liberar la presion, cierre la llave, agite o gire ligeramente la mezcla con el
embudoinvertidoy posteriormente libere los vapores nuevamente.

Sino se observa la presion excesiva generada, agite el embudo de separacion subiendo
y bajando vigorosamente su contenido en un movimiento circular, de tal manera que las
fases se mezclen completamente.

Libere la llave varias veces durante el periodo de agitacion. Después complete la
agitacion, abralallave una ultimavez.

Conlallave cerrada, coloque elembudodeseparaciénenunarometalicoy remuevaeltapon.

Si se esta extrayendo una pequefia cantidad de material, lave el tapdon dentro del
embudo utilizando un gotero y adicionando unas gotas del mismo solvente que se esta
usando para la extraccion.

Es recomendable asegurarse del buen funcionamiento del material antes de utilizarlo
paraevitar, porejemplo, quelallave delembudo de separacién este rotay haya pérdidas
porderrame.

Permita que se mantenga fijo el embudo de separacién hasta que las fases se hayan
separado.
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8.4. ESTUFA'Y MUFLA

La aplicaciéon de los métodos gravimétricos es de suma importancia en el empleo de
instrumentos que permitan secar o calcinar la muestra previa a su analisiso en la etapa ultima
de su proceso de medicion, para esto se emplean la estufay la mufla (Figura 52y 53).

Acontinuacion, se detallan una serie de sugerencias para el empleo de las estufas y muflas:

e Mantener limpios los hornos para evitar contaminacion cruzada en las muestras.

e Lostermometros usadosen la estufa deben estar calibrados.

Verificar latemperatura de la estufa diariamente.

Paralacalibraciondelas muflas utilizar pirdmetros 6pticos o sondas de altatemperatura.

e Se pueden usar sales inorgénicas de alto punto de fusion seleccionando dos puntos de
referencia.

e Sedebe realizar calibraciones internas periddicas.

¢ Serecomienda lacalibracion externa unavezal afio.

Figura 51. Estufa.
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CAPiTULD IX

METODOS CLASICOS
DE ANALISIS

Los métodos clasicos de analisis son los métodos tradicionales en quimica analitica y son todos
aquellos métodos de analisis quimicos que fueron desarrollados por primeravez en el mundo.
Se clasifican en dos grupos: métodos gravimétricos y volumétricos.

En la actualidad estos métodos de anélisis son considerados como métodos potencialmente a
ser primarios dentro de la jerarquia de las mediciones analiticas, de esto radica suimportancia
en la quimica analitica; sin embargo, la desventaja que presentan son los tiempos largos que se
necesita para el proceso de mediciony en algunos casos los costos altos de reactivos y equipos
instrumentales.

La definicidn que establece el vocabulario internacional de metrologia de lo que es un método
primario es la siguiente:

“Unmétodo primarioesun métodode referenciaque esta disefiado o esampliamente conocido
paratenerlamasalta calidad metroldgicay cuyo valor es aceptado sin referenciaa un patrén de
lamisma cantidad”.

ISO/REMCO N262129 clasifica los métodos cldsicos de analisis de acuerdo con su manera de
ser calibrado dentro de la categoria de los métodos calculables, estos métodos son: “Todos
aquellos que generan el resultado de la calibracién por anticipado a través de un calculo
definido, en base a leyes que gobiernan los parametros fisicos y quimicos involucrados, usando
valores obtenidos durante el analisis”.

9.1. GRAVIMETRIA

Los métodos gravimétricos son los métodos mas exactos que hay. Por esta razdn, son
considerados como métodos definitivos o primarios en el sistema jerdrquico de las
mediciones analiticas.

Unodelosaspectosmasimportantesenunanalisisgravimétricoesla utilizacion de unabalanza
de precision, que esté calibrada. Por otro lado, cada proceso gravimétrico tiene sus propios
problemas técnicos que se relacionan a las transformaciones quimicas usadas.

[10]. Norma ISO/REMCO N262 E/F, emitida en noviembre de 1994
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Generalidades mas resaltantes son:

Conservar una higiene personal adecuada. Se recomienda mantener: manos limpias,
ufias cortas, mantener el pelo recogidoy la ausencia de maquillaje.

No usar prendedores, pulseras, aretes, ni anillos durante las manipulaciones de
muestrasy reactivos.

Situar lo mas cerca posible los desecadores (Figura 54) de las balanzas para evitar
pérdidas de los productos de la calcinacion.

Se recomienda utilizar algin tipo adecuado de desencante en la balanza en el momento
de pesarlas muestras.

Los desecadores deben ser de tamafio suficiente para que ninguna muestra quede
fuera. Esimportante evitar que las muestras se humedezcany el peso medido se altere.

Escoger el desencante adecuado para el desecador, partiendo del concepto que no
contamine la muestra contenida en el desecador y que permanezca libre de humedad
porunperiododetiempomayorqueelquelamuestrapermanezcadentrodeldesecador
paraque cumplasu funcion.

Figura 53. Desecador.

Mantener los desecadores cerrados y sellados mientras las muestras se encuentren
contenidas en él. Para esto, es recomendable escoger el desecador mas adecuado, los
que se sellan con grasa o aquellos que sellan utilizando vacio.

Utilizar crisoles que no sufran descomposicién quimica con las muestras utilizadas y
debidoasutratamiento de analisis.

Seleccionar el tipo de filtro necesario dependiendo del precipitado obtenido.

Manipular cuidadosamente la balanza para evitar que se descalibre.
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9.1.1. Tipo de crisoles

Existen varios tipos de crisoles, entre los mas resaltantes se encuentran los:
crisolesde barro, de hierro, de niquel, de porcelana, de platinoy de cuarzo. Su uso
depende de ladeterminacién analitica a realizar.

A continuacion, se realiza una descripcion de cada uno de los crisoles:

e Conservar una higiene personal adecuada. Se recomienda mantener: manos
limpias, ufias cortas, mantener el pelo recogidoy la ausencia de maquillaje.

Crisol de barro

Su principal uso es en la determinacion de oro, por el método de copelacion, la
temperatura maxima de uso es de 800 a 900 °C. Su limpieza se realiza con aire a
presion. Este tipo de crisoles solo se utiliza una vez por cada determinacion.

Crisol de hierro

Principalmente se usa en fusiones con perdxido de sodio. Por ejemplo, para fundir
minerales de cromo. Este tipo de crisoles solo se utiliza unavez por cada determinacion.

Crisol de porcelana

Se utiliza para realizar calcinaciones a temperaturas entre los 550 a 600 °C,
en donde el carbén del papel filtro utilizado se destruye vy libera las especies
contenidas en él. Se debe controlar la temperatura para evitar que se volatilicen
los compuestos de interés. La limpieza de los crisoles se hace utilizando agua
Unicamente (Figura 55).

Crisol de niquel

Se utilizan para determinaciones de materia volatil en coque de carbén mineral, son
mas econdmicos que los crisoles de platino. Son resistentes a la oxidacidn, pero no se
recomienda su uso atemperaturas mayoresa 900 °C. Estos crisoles se pueden limpiar
con mezcla sulfonitrica o con una mezcla de acido clorhidrico/acido nitrico.

Figura 54. Crisol de porcelana.
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Crisol de platino

Seutilizacuandosedeseatenerlaminimainterferenciaocontaminaciénquimica,
es decir, trabajos de alta pureza, asi como también al llevar ataques quimicos con
acidofluorhidricoaaltastemperaturasde 1200 °Caproximadamente con mezclas
de carbonato de sodio y potasio o con hidroxido de sodio fundido. Estos crisoles
se pueden limpiar con mezcla sulfonitrica o con una mezcla de 4cido clorhidricoy
acido nitrico.

Crisol de cuarzo

Se utilizan en determinaciones de aliumina, son extremadamente inertes,
tienen un bajo coeficiente de expansidn lineal y su material de construccién
no es volatil a todas las temperaturas de uso, incluso hasta temperaturas de
1000 °C, sobre esta temperatura ya no se recomienda su uso. La limpieza de
estos crisoles debe realizarse usando el mismo fundente utilizado en analisis
y llevando a la temperatura de calcinacién, y posteriormente dar limpieza con
unadisolucién dcida.

9.1.2. Papel filtro

El papel filtro se clasifica segln la Tabla 6, seglin su porosidad y al tamafio de las
particulas retenidas.

Figura 55. Uso de papel filtro para medicion
de conductividad eléctrica en suelo.

A continuacion, se da una clasificacion general que puede ser utilizada para la
eleccion adecuada del papelfiltro.
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Tabla 6. Clasificacién del papel filtro por su porosidad y el tamafio de particula retenida.

nos
Veloci(:!ad Répida12's Media 75 s Lenta175s Lenta 420s
de flujo
Superficie lisa, textura ez Lisa, textura Lisa, textura
abierta densa densa
Retencién de
particula 20-25 um 8 um 3 um 2,5 um
* Precipitados * Propdsitos * Retiene e Poder de
gelatinosos vy generales de particulas retencion
particulas gravimetria. finas: alto, para
Aplleaclén grandes. N preupltados
* Precipitados e Sulfato de muy finos.
» Metalurgia: de medio Bario.
h?dréxidos de cristalino: « Copolimeros:
hierroy oxalato de s Cloruro de Estireno-
aluminio. calcio. plata. Metacrilato.
* Monitoreo de
contaminacién
del aire.
9.2. VOLUMETRIA

Es otra técnica considerada como método definitivo, en esto radica su importancia,
aungue su desventaja es que consume tiempos largos de anélisis. La titulacién es una de
las técnicas mas utilizadas en determinaciones cuantitativas.

Figura 56. Titulacion de muestras.
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Serecomiendatenerlossiguientes cuidadosdurante el procesode medicion paraasegurar
resultados confiables:

e Seleccionar los reactivos adecuados, considerando la pureza, fecha de caducidad y
manejo de los reactivos de acuerdo con sus propiedades.

e Seleccionar los indicadores adecuados basandose en el punto de vire de la reaccién,
recomendada por el método, para esto consultar el intervalo de pH correspondiente a
cadaindicador.

¢ Los cuidados mas importantes en el manejo de los reactivos indicadores son: verificar
su fecha de caducidad, sus propiedades higroscopicas, su manera de prepararlo, vida
util de la disolucién preparaday cantidad exacta a utilizar para que el reactivo indicador
cumpla con su funcién y no altere el punto de vire en la reaccion, evitando de esta
manera la obtencidn de resultados no confiables.

e Hayque asegurar que el material utilizado esté limpioy que la bureta esté calibrada.

e Asegurarse que lallave de la bureta no presente fugas. Es recomendable el uso de llaves
de teflén. Algo muyimportante a considerar es no cambiar nunca la llave de labureta, ya
que esta hasido calibrada con su propiallave.

e Sedebeenjuagarlabureta antes de utilizarla con la disolucién que va a contener.
e Evitarburbujas de aire antes de ajustar el nivel del menisco.

e La disolucién de la bureta se adiciona por goteo y no con flujo continuo. El matraz
receptor se agita constantemente. Es preferible utilizar un agitador magnético.

e Hacerlalectura del menisco correctamente.
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CAPiTULO X

TECNICAS ANALITICAS
INSTRUMENTALES

El producto primario de cualquier laboratorio relacionado con mediciones quimicas son los
resultadosanaliticosreportados paraunamuestra. Lasbuenas practicasdelaboratorioincluyen
todas las actividades asociadas para asegurar que las mediciones fisicas y quimicas se realicen
adecuadamente, se interpreten correctamente y se reporten con los estimados adecuados de
error eintervalos de confianza.

Los métodos instrumentales son métodos analiticos que se basan en la medida de las
propiedades fisicas de los analitos, tales como conductividad, potencial de electrodo,
absorcion o emision de luz, relacion carga/masa, entre otros para la determinacién cuantitativa
o cualitativa de los analitos usando métodos no separativos.

Los sistemas instrumentales aplicados al analisis y control quimico son ampliamente aceptados
como métodos que ahorran tiempo, requieren menos separaciones quimicas y son seguros y
sensibles. Laventaja que tienensobrelos métodos de andlisis “porviahiimeda” deriva directamente
delhecho de que determinan la composicion quimica por medio de la medicidn de las propiedades
fisicas. Como resultado, los aparatos y los procedimientos de interés son comunes tanto a lo que
tradicionalmente se denomina analisis como a las investigaciones quimicas.

Una buena practica de laboratorio consiste en asegurar el buen funcionamiento de los equipos
del laboratorio para garantizar de esta manera, que las mediciones analiticas que se realizan
sean confiables. A continuacién, se dan algunos lineamientos generales.

10.1. CLASIFICACION DEL EQUIPO
Todos los equipos utilizados en el laboratorio deben tener una especificacién adecuada para el

proposito previstoy conservarse bajo mantenimientoy calibracion, que esté de acuerdo con su uso.

Los equipos que normalmente se encuentran en un laboratorio pueden clasificarse como:

10.1.1. Equipo de servicio general

Este equipo no se utiliza para realizar mediciones o tienen influencia minima en las
mediciones como, por ejemplo, platos calientes, agitadores, material de vidrio no
volumétrico, entre otrosylossistemasde calentamiento oventilaciénenellaboratorio.
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10.1.2.

El equipo de servicio general, tipicamente se deberd conservar a través de
revisiones de limpieza y seguridad como sea necesario. Las calibraciones o
revisiones de funcionamiento seran necesarias, cuando los ajustes afecten
significativamente a la medicién o al resultado analitico, como por ejemplo, la
temperatura del horno de la mufla o del bafio de temperatura constante. Todas
lasrevisiones que se realicen deben documentarse.

Equipo volumétrico e instrumentos de mediciéon

El sector cientifico incluye aparatos de analisis de alta calidad, equipos de
investigacion o dispositivos de laboratorio han sido desarrollados para el uso
profesional y especialmente parala tecnologia de laboratorio.

Equipovolumétricocomomatraces, pipetas, picndmetros, buretasylosinstrumentos
de medicién como, por ejemplo, termdmetros, espectrofotdmetros, cromatdgrafos,
balanzas, termdmetros, entre otros. El uso correcto de estos equipos es necesario
para las mediciones analiticas y por lo tanto debe utilizarse, conservarse y calibrarse
correctamente de acuerdo con las consideraciones ambientales.

El funcionamiento de ciertos materiales volumétricos de vidrio es dependiente
de factores particulares, los cuales pueden afectarse por lo métodos de limpieza,
manipulaciény uso.

Debera ponerse atencién a la posibilidad de contaminacién surgida en la
fabricacion del equipo mismo, la cual puede ser inerte, o por contaminacién
cruzada debido a un uso previo. En el caso del material volumétrico de vidrio,
los procedimientos de limpieza, el almacenamiento y la segregacion del equipo
volumétrico pueden ser criticos, particularmente para el analisis de trazas en
donde puede sersignificativa la permeaciényla absorcion.

El uso correcto combinado con el servicio periddico, la limpieza y la calibracion no
necesariamente asegurara que un instrumento esté funcionando adecuadamente.
Deberdn realizarse revisiones periddicas de funcionamiento cuando sea necesario
revisarlarespuesta, la estabilidady linealidad de las fuentes, sensoresy detectores, la
eficiencia de separacion delos sistemas cromatograficos, laresolucion, laalineaciony
laexactitud delalongitud de onda de los espectrémetros.

La frecuencia de tales revisiones de funcionamiento puede especificarse en
manuales o procedimientos de operacién. De no ser asi, esto serd determinado
por la experiencia y con base en la necesidad, el tipo y el funcionamiento previo
del equipo. Los intervalos entre las revisiones deberdn ser mas cortas que el
tiempo en el que el equipo se ha encontrado, en la practica, estar con una deriva
fuera delos limites aceptables.
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10.1.3.

10.1.4.

Es posible construir con frecuencia revisiones de funcionamiento, del ajuste del
sistema dentro de los métodos de prueba, por ejemplo, con base a los niveles de
la respuesta esperada del detector o el sensor a los materiales de referencia, la
resolucion a los componentes de la mezcla por los sistemas de separaciony las
caracteristicas espectrales de los patrones de medicion. Estas revisiones deben
completarse satisfactoriamente antes que se use el equipo.

Patrones de medicion fisica

Los pardmetros fisicos de medicidon como masas y termometros de referencia son
criticos para el correcto funcionamiento de una prueba en particular, el laboratorio
deberateneracceso al patrén de medicidn principal, como un medio de calibracion.

En algunos casos, una pruebay sufuncionamiento se definen realmente entérminos
de una pieza en particular del equipoy las revisiones serdn necesarias para confirmar
queelequiposeajustaalaespecificacionrelevante. Porejemplo, los valores del punto
de inflamacion para una muestra inflamable en particular son dependientes de las
dimensionesy la geometria del aparato utilizado en la prueba.

Los materiales patrones de medicion y cualquier certificado adjunto deberan
almacenarse y utilizarse en una forma acorde con la conservacion del estado de
calibracién.

Se deberdteneruna consideracién particular, a cualquier recomendacion dada sobre
elalmacenamiento, enladocumentacion suministrada con el patrén de medicién.

Computadoras y procesadores de datos.

En los laboratorios de mediciones quimicas, las computadoras tienen una amplia
variedad de usosincluyendo:

Control delas condiciones criticas ambientales.
Monitoreoy control de inventarios.

Programas de calibraciony mantenimiento.

Control de la existencia de reactivos y patrones de medicién.

Disefioy realizacion de experimentos estadisticos.

Programacion de muestrasy monitoreo del rendimiento del trabajo.
Generacion de cartas de control.

Monitoreo de procedimientos de prueba.

Control delainstrumentacion automatizada.

Captura, almacenamiento, recuperacién, procesamiento de datos, manual o

automaticamente.
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Generacion de reportes de prueba.
Procesamiento de palabras.
Comunicacion.

Porlo que esnecesariotomar en cuenta las siguientes consideraciones:

Los cablesylasinterfases proporcionan las conexiones fisicas entre las diferentes
partes de la computadora o entre diferentes computadoras. Es importante
que las interfases y los cables sean elegidos de acuerdo con una aplicacion en
particular, ya que ellos pueden afectar seriamente la velocidad y la calidad de |a
transferencia de datos.

Las mediciones quimicas crean un ambiente de riesgo en particular para la
operacion de las computadoras y el almacenamiento del medio de la computadora.
El asesoramiento puede encontrarse normalmente en los manuales de
operacion; sin embargo, deberd tenerse cuidado para evitar dafios debido a la
contaminacién quimica, microbioldgica, o por el polvo, el calor, la humedady los
campos magnéticos.

La validacién inicial debe verificar tantos aspectos de la operacion de una
computadoracomoseaposible. Revisionessimilares deben realizarse sicambia el
uso delacomputadora, después del mantenimiento o de la revision del software.
Cuando se utiliza una computadora para reunir y procesar datos asociados con
mediciones quimicas, la validacion para esta funcion es normalmente suficiente
asumirlaoperacién correcta silacomputadora produce las respuestas esperadas
cuando se introducen parametros conocidos. Los programas de computadora
que realizan célculos pueden validarse por comparacion con resultados
generados manualmente.

Es importante hacer notar que pueden ocurrir errores solo cuando se introduce
un grupo particular de parametros. La revision adecuada de las funciones en
la reunién y manejo de datos en mediciones quimicas debe hacerse utilizando
un material de referencia certificado para la validacion inicial y para revisiones
en forma regular se puede utilizar un material de control de calidad. Cualquier
recomendacion que proporcione el fabricante debe tomarse en consideracion.

El procedimiento de validacion utilizado para un sistema en particulary cualquier
dato registrado durante la validacion deberan documentarse. Puede resultar
dificil validar estos sistemas en forma aislada de los instrumentos analiticos
produciendo la sefial original. Normalmente se valida todo el sistema a la vez
utilizando patrones para mediciones quimicas o materiales de referencia. Tal
validacion normalmente es aceptable.
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10.2. VERIFICACION Y MANTENIMIENTO PREVENTIVO

El uso correcto de los instrumentos de medicion combinado con las verificaciones
periddicas de desempefio del sistema instrumental y con la periodicidad de su servicio
como mantenimiento preventivo, limpieza, calibracién asegurard un desempefio
adecuadodelinstrumento.

10.2.1. Verificacidn del desempefio de un instrumento de medicién

Los procedimientos de verificacién del desempefio del instrumento analitico
deben ser descritos en los manuales del instrumento, asi como la frecuencia con
la cual deben realizarse; si esto no se encuentra descrito en el manual, puede
determinarse por la experiencia del operador basandose en las necesidades, tipo
y previo desempefio del instrumento de medicidn. Los intervalos de verificacidn
deben ser mas cortos que el tiempo en que el equipo presente derivay que por lo
tanto se encuentre fuera de los limites de especificacion aceptables. Esta deriva
se determina por la practica.

Es posible establecer una verificacion de desempefio en los métodos de prueba
como un “Sistema de verificacién confiable”; el sistema puede basarse en:

e Losniveles esperados de respuesta del detector a los patrones de referencia de
calibracion.

e Laresolucion de patrones de referencia de calibracion en sistemas separados.

e lascaracteristicas espectrales de los patrones de referencia de calibracion, etc.

Estas verificaciones deben ser completamente satisfactorias antes de que el
instrumento analitico sea utilizado. A continuacion, se dan algunos lineamientos
acerca de las buenas practicas de laboratorio y de medicién que se recomiendan
para asegurar resultados confiables de analisis.

Establecer un programa de mantenimiento preventivoy correctivo para cada uno
delos equiposempleados en el laboratorio.

Para poder establecer de manera adecuada los puntos que cubre el mantenimiento
preventivo se sugiere considerar:

A. Bitacora del equipo

Se considera un cuaderno o publicacion que permite llevar un registro escrito de
diversas acciones (Figura 58). En casos mas exactos estos registros concentran
procesos de revision periddica.

Su organizacion es cronoldgica, por lo que facilita la revision de los contenidos
anotados.
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Figura 57. Hoja de datos del equipo, bitacora y plan de mantenimiento preventivo.
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B. Intervalos de verificacion del instrumento

Alverificarlos parametros mascriticosde uninstrumentoy registrarlosresultados
en cartas de control estadistico, se debe determinar la frecuencia de uso.
Conocer la antigliedad del equipo es necesario para determinar la estabilidad y
lafrecuencia con la que se debe realizar el mantenimiento preventivo del equipo.
Esimportante que se cuente con un programa en la que se indiquen las fechas en
que deberealizarse el mantenimiento.

C. Responsable del equipo

Acadaunodelosequiposadquiridosenellaboratorio, seleasignaunresponsable,
quien debe conocer a profundidad el manejo del equipo y responsabilizarse
de que el funcionamiento se encuentre en dptimas condiciones, asi como
de encargarse de programar la frecuencia con que se deben de realizar las
verificaciones y/o calibracionesy mantenimiento.

10.3. CALIBRACION

Lacalibraciondeuninstrumentode medicién, deacuerdoconelvocabulariode metrologia,
se define como:

“Conjunto de operaciones que establecen en condiciones especificadas, la relacion entre
los valores de las magnitudes indicadas por un instrumento de medicidn o un sistema
de medicion o los valores representados por una medida materializada o material de
referencia, y los valores correspondientes de la magnitud realizada por los patrones”.

La calibracion de ciertos equipos puede realizarse por el personal de laboratorio que sea
debidamente capacitado en el tema o en su defecto contar con un documento en el que
se describa, de manera detallada, el procedimiento de cémo realizar una calibracién. En
algunos equipos, la calibracion se realiza por un organismo calificado para ofrecer este
servicio, tal como un laboratorio primario o secundario.

Para asegurar la calidad de las mediciones realizadas, es necesario que el laboratorio
determine para cada uno de los equipos un programa de calibracion. La frecuencia de la
calibracion de los equipos dependerd de:

A. Especificaciones del fabricante

B. Frecuencia de uso

C. Tipo de mediciones realizadas

D. Evaluacién de las cartas de control de tiempo
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¢ Unequipo utilizado frecuentemente, requerird de periodos menores entre cada calibracion.

e Las cartas de control estadistico de un instrumento de medicion sirven para conocer
su comportamiento de medicidn, para establecer los periodos en los cuales se debe
realizar un ajuste, una verificaciény/o calibracion.

Los instrumentos analiticos requieren de un control para asegurar que las mediciones a
realizartengan la exactitud y precisién requeridas.

Los Principales tipos de instrumentacion analitica son:

Técnicas espectroscopicas:

e Espectrofotometria devisibley ultravioleta

¢ Espectrofotometria de fluorescenciay fosforescencia
e Espectrometriaatomica (emisiény absorcion)

¢ Espectrofotometria deinfrarrojo

e Espectroscopiaraman

e Espectroscopia de rayos X

Técnicas radioquimicas, incluyendo el andlisis por activacion:

e Espectroscopia de resonancia magnética nuclear
e Espectroscopia de resonancia de espin electrdnico o de resonancia paramagnética
electrénica.

Técnicas electroquimicas

¢ Potenciometria (electrodos de pHy selectivos de iones)
¢ \oltamperometria

e Técnicas voltamperometrias

e Técnicas deredisolucion

e Técnicasamperométricas

e Coulombimetria

e Electrogravimetria

e Técnicas de conductancia

Técnicas cromatograficas

e Cromatografia de gases

e Técnicas de cromatografia liquida de alta resolucion
e Espectrometria de masas

e Técnicas cinéticas

e Técnicas conjuntadas o acopladas
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10.4.

GC-MS (cromatografia de gases-espectrometria de masas)

ICP-NIS (plasma con acoplamiento inductivo-espectrometria de masas)
GC-IR (cromatografia de gases-espectrometria de infrarrojo)

MS-MS (espectrometria de masas-espectrometria de masas)

CONFIRMACION METROLOGICA Y CALIFICACION DE EQUIPOS

La confirmacién metroldgicay la calificacion de equipos forman parte del aseguramiento
de calidady es conveniente evaluar parte o completamente su influencia en la medicién,
tanto en los equipos empleados por los laboratorios de calibracion como en los equipos
empleados porlos laboratorios de prueba.

10.4.1. Confirmaciéon metroldgica

La confirmaciéon metroldgica es un conjunto de operaciones requeridas para
asegurar que el equipo de medicién concuerda conlos requisitos correspondientes
asuuso previsto.

Algunos aspectos de la confirmacién metroldgica son:

A. La confirmacion metroldgica generalmente incluye la calibracion y verificacion,
cualquier ajuste o reparacién necesario y la subsiguiente recalibracion, la
comparacién con los requisitos metroldgicos para el uso previsto del equipo,
asi como cualquier sellado y etiquetado requerido.

B. La confirmacién metrolégica se obtiene cuando se ha demostrado vy
documentado la adecuacién del equipo de medicion para el uso previsto.

C. Los requisitos para el uso previsto del equipo de medicién incluyen
consideraciones tales como alcance, resolucion y error maximo permitido.

Enlapractica, laseleccion de uninstrumento de medicion seinicia delimitando el
uso previstoydefiniendolas caracteristicas metroldgicas requeridas paraobtener
mediciones confiables. Un instrumento de medicidn se selecciona mediante
la comparacion de estas caracteristicas metroldgicas y las declaraciones del
fabricante, las cuales finalmente se demuestran mediante los resultados de la
calibracién del propio instrumento.

La confirmacién metroldgica es Util en ausencia de la disponibilidad de las
caracteristicasdelosequiposoinstrumentosde medicidn, que estan establecidas
enlas normas de referencia. Su propdsito es asegurar que el equipo de medicidon
tengalas caracteristicas adecuadas para el uso previsto. De ninguna manera debe
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interpretarsecomosustitutodeunacalibracion, masbienlaincluye, considerando
que lacalibracién no essuficiente paraasegurar que el equipo sea apropiado para
un uso dado, pues también debe asegurarse que otras caracteristicas del equipo,
como su alcance de medicion, sean apropiadas.

Lainformacién al proceso de confirmacion metroldgicaincluye:

A. Los requisitos metroldgicos como alcance de medicidon y maximo error permitido.
B. Los resultados de la calibracién del equipo.

Elresultado del proceso es la seguridad de que el equipo es apropiado para el
uso previsto.

10.4.2. Calificacién de equipos

La Calificacion de Equipos e Instrumentos de Medicidén Analitica (CEIMA) es un
proceso que asegura que un instrumento es adecuado para el uso propuesto y
que sufuncionamiento estd de acuerdo con las especificaciones establecidas por
elusuarioy el proveedor.

LaCEIMAsecomponedelassiguientes etapas: la calificacion de disefio del equipo
e instrumentos de medicion, de instalacién, de operacion y funcionamiento; asi
como su recalificacion periddica.

Esimportante que los instrumentos de medicién se mantengan bajo control, con
la finalidad de evaluar su desempefio y cumplir con los requisitos de la NTP 1SO/
IEC17025: 2017, que requieren a los laboratorios de ensayo la evidencia de que
los instrumentos cumplen con el propdsito de uso establecido, con un estado de
mantenimiento adecuado y calibrados a patrones nacionales o internacionales,
esto conlafinalidad de demostrar la validez de sus resultados de medicion.

10.5. ESPECTROFOTOMETRIA DE ABSORCION ULTRAVIOLETA /VISIBLE
Recomendaciones para el uso del espectrofotometro Ultravioleta/visible (UV-Vis):

e Verificar el espectrometro una vez a la semana (Figura 59), utilizando los materiales
de referencia certificados de dxido de holmio para verificar la escala de longitud de
onday filtros de vidrio o disoluciones de K.Cr,O_ para la escala de absorbancia. En caso
de alguna desviacion de los pardmetros revisados con estos materiales de referencia,
solicitar el servicio del proveedor para su revision.

e Serecomiendallevarcartasdecontroldelosparametrosrevisadosenelpuntoanterior.
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e Cuandoseanalicen sustancias volatiles utilizar las celdas con tapa.

¢ Secar las celdas con papel especial para evitar rayar las celdas y evitar dejar residuos
de papel en las mismas. Se recomienda lavar las celdas al menos una vez al mes con
disoluciones de H,SO,, en el siguiente de concentraciones; 24, 12, 6 Ny enjuagar con
abundante aguaTipo 1 (Tabla 7).

Tabla 7. Estandares de calidad para el agua purificada en funcién del uso.

Contuctessaria [ ooss | 10 [ ao
mddecra | e | w0 [ e | e
pH a 25°C - - - 5,0-8,0
TOC méx. (ug/L) 10 50 200 Sin limite
Sodio max. (ug/L) 1 5 10 50
Silice max. (ug/L) 3 3 500 Sin limite
Cloro max. (ug/L) 1 5 10 50

Fuente: norma ASTM 1193:2001 Especificaciones estdndar para el Agua de calidad de reactivo.

e Tomarlas celdas siempre de la parte esmerilada para evitar dejar manchas de grasa de
las manos por donde atraviesa la luz.

e Mantener las celdas limpias, después de usarlas se deben limpiar con metanol y
dejarlas secar en campana de flujo laminar.

e Procurar colocar las celdas siempre hacia el mismo lado. Generalmente traen unas letras

en la parte superior, estas pueden tomarse como referencia para mantener siempre la
misma posicion.
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Figura 58. Espectrofotémetro UV/VIS.

10.6. ESPECTROSCOPIA DE ABSORCION ATOMICA

Antes de iniciar asegurese de todos los cuidados de limpieza con el material de vidrio
volumétrico a utilizar en la técnica de absorcién atémica (Figura 60).

Si se analizan elementos a nivel trazas se recomienda utilizar material de polietileno de
baja densidad o de preferencia teflén; este material requiere de una limpieza extrema,
a continuacion, se sugiere lo siguiente para evitar contaminacion de las muestras por el
contenedorde la muestra, cuyo material es de polietileno de baja densidady teflén:

ConHNO,al20%yH,SO,a70°Cpor 12 h en una campana de extraccion.
¢ Enjuague con aguadestilada desionizada.

e Dejarescurriren charolas de polipropileno con papel secante.

e Secarenunacampanade flujolaminar por 10 h.

e El agua de enjuague se deposita en botellas identificadas con el acido o mezclas de
acidos que contiene al porcentaje correspondiente. No tirar directamente en las tarjas,
enviarloatratamiento de residuos.




Instituto Nacional de Innovacién Agraria

150

Acontinuacién, se detallan las recomendaciones del manejo del instrumento:

Antes de comenzar a trabajar es recomendable optimizar el instrumento con una
disolucion de Cu de 4 mg/L en una matriz de agua. Siguiendo las instrucciones del
manual delinstrumento.

Una vez optimizado el instrumento, verificar la optimizacion con una disolucion
espectrométricas del elemento que se desee analizar a la concentracién que
recomiende latabla de condiciones normalizadas del manual del instrumento.

Realizar la curva de calibracion, verificando el intervalo lineal al menos con 3
disoluciones de referencia y ademas hacer el blanco, el cual cuenta con todos los
reactivos menos con la muestra.

Cuando prepare las disoluciones de referencia, realice el pipeteo del material de
referencia utilizando un vaso limpio, enjuagando la pipeta con la disolucion de
referencia, pipetear la disolucion y transferir al matraz, la disolucion restante no debe
regresarse al frasco del material de referencia, pues se contamina.

Utilizar disolucién de referencia de control al principio y durante la determinacion
analitica con la finalidad de verificar al principio la calibracion del instrumento y
durante la determinacién analitica para evaluar cualquier tendencia del método.

Utilizar la técnica de adicién de estdandar para compensar fuentes de error por
interferencias de matriz, quimicas o espectrales sobre todo cuando se realicen
determinaciones anivel trazas elementales.

Tomar al menos duplicados de cada una de las muestras a analizar de manera
consecutiva paratomar en cuenta las variaciones del instrumento.

Las muestras para analizarse se recomiendan que sean transferidas inmediatamente a
botellas de polietileno de baja densidad para evitar contaminacion con el vidrio u otros
materiales.

Se recomienda no introducir al instrumento muestras que contengan precipitados, ya
gue estos ensucian el sistema de nebulizacion y produce variaciones en los resultados.

No se recomienda utilizar muestras con matrizde HCl, cuando esto esinevitable revisar
bien el método a utilizarse antes de realizar la determinacion, se recomienda mas el
uso de acido nitrico.

Esta regla también es importante durante la determinacién de los elementos por
absorcion atomica de horno de grafito.
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Se detallan las recomendaciones para la operacion del equipo de la absorcion
atdmica de flama:

¢ Realizarinicialmente unatabla (cheklist) conlossiguientes datos:

e Concentracién del analito.
e Absorbancia obtenida.
¢ Flujodegasytipo.

e Usar disoluciones espectrométricas de referencia certificadas en disolucién acuosa
de los elementos que analiza mds comunmente. Preparar las disoluciones a la
concentracion de la tabla que proporciona el proveedor y leer para cada elemento lo
siguienteyanotarloenlatabla.

e Energiaobtenidade laldmpara utilizada.

e Llevarlo a cabo para cada elemento y monitorear cada 4 o 6 meses dependiendo del
usodelinstrumento.

e Determinar el limite de deteccion para cada elemento en disolucion acuosa.

e Mantener un programa de mantenimiento preventivo del equipo con el proveedor en
general serealiza unavez al afio.

¢ Utilizar material de polipropileno para almacenar muestras y materiales de referencia
acuosos paraevitarel uso de material de vidrio.

e Preparar disoluciones de materiales de referencia acuosas de 20 mg/L provenientes
de disoluciones de 1000 mg/L del almacén del laboratorio, para los anélisis del dia.
Se recomienda se prepare en una matriz de 3% de acido nitrico para conservar la
estabilidad de los elementos en disolucion, por 1 o 3 semanas dependiendo de su
almacenaje, manejo adecuadoy consumo.

e Los siguientes elementos se recomiendan para preparar cada disolucién de trabajo
paralosanélisis del dia.

Disolucién 1: Cu, Cr, Ni, Fe, Co, Cd, Zn.
Disolucién 2: Cd, Zn

Disolucién 3: As, Sel*!

Disolucion 4: Ag!*?

Disolucién 5: Pb

Disolucién 6: Hg

Disoluciéon 7:Sb, Mo, V, Be, Ba
Disolucién 8: Ca, Mg, NayK

[11]. Estos elementos no deben mezclarse entre si, al preparar disoluciones estandar
[12]. Disolucién 8: Th
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Figura 59. Espectrofotometro de absorcion
atémica con horno de grafito.

10.6.1. Espectrofotometria de emisidon atdmica con plasma acoplado
inductivamente (ICP-AES)

ICP-AES, mostradoenlaFigura61, esunatécnicade medicion que utiliza el espectro
emitido por los dtomos libres o iones generados dentro de la fuente como un
plasma acoplado inductivamente para la medicién de magnitudes quimicas ** de
elementos quimicos.

Esimportante considerar que:

¢ La energia necesaria para que un electron abandone un dtomo es conocida
como energiadeionizaciony es especifica para cada elemento quimico.

e Cuandounelectronse mueve de un nivel de energiaaotrodentrodeldtomo, se
produce laemisién de unfotdn conenergiaE.

Los dtomos de un elemento emiten una linea espectral caracteristica.

Lalongitud de onda (A) de unalineaespectral esinversamente proporcionalala
diferencia de energiaque hay entrelos nivelesinicialesyfinalesinvolucradosen
latransicién de un electrén de un nivel energético a otro, mediante la Ecuacion
de Planck:

E=hc/A

Donde:

E= Diferencia de energia entrelos dos niveles.
h= Constante de Planck.

A= Longitud de onda

c= Velocidad delaluz.

[10]. Puede utilizar guantes de algoddn o de polietileno
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¢ Los espectrofotémetros separan, ordenan y registran la longitud de onda de
cada elemento quimico a medir.

¢ Bajo condiciones idénticas en dos muestras idénticas la intensidad de luz
emitida de unalongitud de onda es proporcional ala concentracién de masa.

Figura 60. Espectrofotometria de emisién atdmica
con plasma acoplado inductivamente (ICP-AES).

10.6.2. Horno de grafito

Se recomienda realizar la verificacion del horno de grafito antes de comenzar a
trabajar. Estaverificacidén se sugiere searealizadaconunadisolucién dereferencia
como: NIST-SRM 1643 (National Institute of Standards and Technology Standard
Reference Materials), preparela de acuerdo con el analito que desea analizar
consultando latabla del manual de suinstrumento.

Para conocer a que concentracion se debe preparar, se recomienda que la
disolucién sea preparada en acido nitrico a no mas del 0,2% para conservar el
analitoendisolucion, almenos una semana. Consulte sumanual, enlasecciéon de
verificacién delinstrumento o en su defecto al proveedor del instrumento.

¢ Para el desarrollo de método basarse en las recomendaciones del manual de
métodos del equipo.

¢ Realizar estudios de temperatura en los diferentes pasos del programa de
atomizacién y probar los diferentes modificadores de matriz recomendados
porelmanualo literatura.

e Correrunamuestraycompararlosresultados con los obtenidos con el material
dereferencia.

e Correr una muestra adicionando una cantidad conocida de material de
referencia con una concentracion alta.
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e Recomendaciones durante el uso del horno de grafito

* Nousar durante la digestion o preparacion de la muestra H,PO, y HCI, es mejor
emplear HNO,.

e Cuando prepare sus muestras aseglrese que no tienen una concentracion
mayor de acido nitrico del 0,2%, esto con la finalidad de proteger el tubo de
grafitoy mejorar la precision de los resultados.

e Noinyectar masde 40 mLde muestraenelhorno de grafito.

e Serecomienda utilizarautomuestreadoren el sistema para mejorarla precision
delosresultados, siestonoesposible, se recomienda sistematizarlamanerade
inyectar la muestra, es decir, tratar de inyectarla siempre en la misma posicién.
Esto Ultimo, dependerd de la habilidad del analista.

e Alutilizarelautomuestreador programarlo paraque tomelasdisolucionesenel
siguiente orden: blanco, modificador de matriz y muestra. Este orden también
es aplicable alinyectar la muestra manualmente.

§

Figura 61. Seccion del horno de grafito.

Al realizar una validacion de un método es importante recordar que es la busqueda
deunvalorde una magnitud llamada el mensurando.

1. Mensurando

Un ejemplo de mensurando que puede ser medido a través de las técnicas
de medicién de EAA e ICP-AES se describe en la Tabla de Trazabilidad de las
Mediciones Analiticas, Anexo 1.

Los evaluadores deben solicitar a los laboratorios la identificacidn clara y precisa

delos mensurandos sujetosalalcance de laacreditaciénincluidos enlos métodos de
medicion que utilizan las Técnicas de Medicion objeto de este manual (Anexo 1).
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En la elaboraciéon de los informes de resultados de ensayo, en caso de que los
métodos de ensayo o los clientes requieran la expresion del mensurando en
unidadesdiferentesalasdelSl, se debe reportarelresultadoenlas UnidadesSlya
suvez en lasunidades equivalentes como parte del Informe de Resultados.

Ejemplo:

Xmg/L(Y lbs/1000 barriles)

Intervalo de trabajo de los métodos de medicién

Los evaluadores deben verificar los intervalos de trabajo de los métodos
de medicion que emplean las técnicas de EAA e ICP-AES, solicitando la
documentacién que proporcione evidencia de la determinacion del intervalo
de trabajo de los métodos de medicién por parte del laboratorio. El intervalo de
trabajo debe estar basado en la validacién parcial o completa del método y debe
sercoherente conlaaplicacion del resultado del ensayo.

El intervalo de trabajo de los métodos de medicién debe tomar en cuenta los
limites maximos permisibles o las especificaciones de laNorma a la que se evalle
su conformidad, las especificaciones de procesos que se estén evaluando o los
requerimientos de los clientes del laboratorio, los cuales idealmente deben estar
en la seccion media del intervalo de trabajo. Por ejemplo: Si el limite maximo
permisible de Pb en agua potable es de 0,01 mg/L, el intervalo de trabajo ideal es
de0,002a0,05mg/L.

Incertidumbre

Los evaluadores deben verificar la estimacién de incertidumbre de los
métodos de medicidn que emplean las técnicas de EAA e ICP-AES, solicitando la
documentacién que proporcione evidencia de la estimacion de incertidumbre
por parte del laboratorio.

Para el caso de las acreditaciones iniciales, ampliaciones, actualizaciones de
métodos de ensayo o renovaciones hacia la ISO/IEC-17025:2017, el laboratorio
deberad iniciar su proceso de estimacion de incertidumbre en la validacion parcial
del métodoy tener un plan de implantacién de acuerdo al capitulo 4, inciso 4.2.3
de las Politicas Referentes a la Trazabilidad e incertidumbre de mediciones de la
INACAL a través de la DA.acr.20D: “Directriz para Validacién de Métodos de Ensayo”
(INACAL, 2017), para cuantificar todos aquellos componentes de incertidumbre que
contribuyan significativamente alaincertidumbre final de la medicion.
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Sistema de Medicion

El evaluador debe solicitar una descripcion suficiente de los elementos del
sistema de medicion, que emplean las técnicas de EAA e ICP-AES que influyan
sobre latrazabilidady el valorde laincertidumbre de la medicidn.

Ejemplo de elementos del sistema de medicién de plomo en agua residual:

¢ Balanzaanalitica calibrada

¢ Material volumétrico verificado

¢ Material de Referencia Certificado (MRC)
e EAAF

e Acido nitrico PAo ACS

2. Métodoy procedimiento de medicién

El evaluador debe verificar que los procedimientos de medicién tales como
procedimientos internos, instructivos, protocolos, entre otros estén conformes
con las especificaciones de desempefio de los métodos de medicién del alcance
delaacreditacion. Paralos métodos propios ver capitulo de validacién.

Los materiales de la etapa de submuestreo, que es la toma de muestra para el
posterior analisis en el laboratorio, mas utilizados son:

e Balanza

e Material volumétrico

e Temperatura en digestiones abiertas enla medicion de elementos volatiles.
Calidad de reactivos en bajos niveles de concentracion de masa

Método de digestidny o extraccion

Material volumétrico

e Manual de referencia certificado

Controles de calidad, en caso aplicable como blancos, muestras de control de
calidad, duplicadasy adicionadas.

Parala curva de calibracion, material volumétricoy algoritmo empleado en
la calibracion.

¢ Confirmacion metroldgica de balanzasy demasinstrumentos en donde aplique.

Comoseobservoaliniciodelmanual debuenas practicas dellaboratorio respecto
a la espectrofotometria UV/VIS y absorcién atdmica, existen otros métodos
analiticos de relevancia que a continuacion se describen para conocimiento y
entendimiento de las determinacionesy busqueda de medidas éptimas para una
posterior validacion del método utilizado.
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10.7. CROMATOGRAFO DE LiQUIDOS DE ALTA RESOLUCION

En la cromatografia de liquidos existen diferentes factores que se deben tomar en
cuentaparapoderobtenerlosresultados experimentales confiables, aquisolamente
mencionaremos algunos aspectos en forma general:

e Loscontaminantes en la fase mévil son algunos de los problemas que se presentan en
la elusion por gradiente. En la linea base pueden aparecer sefiales de acuerdo con el
nivel de concentracion de los contaminantes presentes.

e El agua es la fuente mas comun de contaminacién en analisis de fase inversa. Se
recomienda utilizar agua destilada o agua desionizada en la preparacion de fases
moviles. Es importante mencionar que varios desionizadores comunes introducen
contaminantes organicos dentro del agua, por lo que es necesario evaluar la calidad
del agua obtenida. Para evitar ello, el agua desionizada se purifica a través de carbdn
activado o en porun cartucho que contenga unafase sélida de extraccion como C18.

e Elusodeciertasdisolucionesacuosasamortiguadorasde pH, promuevenelcrecimiento
de algas o bacterias. Las disoluciones deberan desecharse cuando estén turbias. La
adicién de ciertos inhibidores puede prevenir el crecimiento de microorganismos,
un ejemplo puede ser el uso de azida de sodio para las disoluciones amortiguadoras
acuosas, o mezclarlos con algin disolvente organico tal como acetonitrilo.

e El reciclamiento de la fase movil, que se utiliza en separaciones isocraticas, prolonga
la vida de la columnay reduce costos por el uso de disolventes. No obstante, se debe
evaluarlacalidad delafase moévil previo al analisis.

e En caso de utilizar registradores o integradores manuales, se recomienda ajustarlos
paracompensarelincremento gradual de lalinea base, que normalmente resulta.

e Loscomponentesvolatiles pueden evaporarse, especialmente cuando la fase movil es
reciclada o continuamente desgasificada, lo cual provoca un cambio enlacomposicion
delafase movil.

¢ Elmantenimiento de los registros esimportante y no debe olvidarse.

e Las columnas deben evaluarse cuando se utilizan por primera vez y de igual forma,
debera registrarse los resultados que se obtengan. Asimismo, a cierto tiempo, el
funcionamiento de las columnas deberd evaluarse dependiendo de su uso. Para
evaluar el funcionamiento de la columna se recomienda utilizar un material de
referencia.

e Mantener un historial por escrito de la eficiencia de la columna, de la fase movil
utilizada, de la ldmpara en uso del funcionamiento de las bombas, asi como el
monitoreo de estos parametros a través del sistema.
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Las fugas son problemas comunes en sistemas de este tipo de cromatografia.

Para minimizar las fugas en el sistema, es recomendable no intercambiar partes y
conexionesdediferentesfabricantes. Siloscambiossonnecesarios utiliceadaptadores
y revise continuamente todas las conexiones.

Sales altamente concentradas >0,2 My las fases moviles causticas, pueden reducir la
eficiencia del sellode labomba.

Enalgunos casos, el uso prolongado de reactivos con paridnico tiene efecto lubricante
sobre los pistones de lasbombas que pueden producir pequefias fugas.

Antes de utilizar una bomba bajo condiciones adversas, lea las especificaciones
delfabricante delinstrumento.

Utilizar pre-columnas, su uso es mds general en cromatografia idnica. Para conectar
unacolumna, primerosedebe limpiarlaentrada, desconectarlaeinvertirla, conectarla
y pasar el disolvente con un flujo de 1-2 mL/min.

Alrededorde 100 mLdedisolvente son suficientes para desalojar pequefias cantidades
de materialenel eliminador de entrada.

Figura 62. Cromatdgrafo de liquidos de alta resolucion.

10.8. CROMATOGRAFO DE GASES

Es esta seccion se dan sugerencias de buenas practicas de laboratorio y de medicion
generales para latécnica de cromatografia de gases.

* Elegir el gasacarreador adecuado, en orden de importancia se prefiere elegir H,>H_>

N, > Ar. Asimismo, es necesario considerar la pureza de los gases y utilizar trampas de
humedady oxigeno.
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No usartuberia de plastico paralasinstalaciones de gases.

Cuando se detecten fugas del gas acarreador en las lineas dentro del cromatografo, no
es conveniente usar disoluciones a base de detergentes, que al secarse dejen residuos
gue contaminen.

Elegir la velocidad de flujo mas adecuada, recordar que las velocidades de flujo altas
disminuyen lainteraccion dela muestra, tanto en lafase movilcomo enla estacionaria,
impidiendola buena resolucion de picos.

La seleccién de la temperatura para el acondicionamiento de las columnas depende
de la temperatura de operacion del cromatégrafoy los limites de temperatura de uso
paralacolumna.

Para acondicionar la columna se recomienda desconectarla del detector para evitar la
condensacion de lafase liquidaen elmismoytambiénlaacumulacién deimpurezasen
el detector.

En las columnas nuevas antes de empezar a calentar se recomienda purgar por cinco
minutos con gas acarreador, para eliminar cualquier traza de oxigeno adsorbido y asi
evitar su deterioro.

Para cortar columnas capilares utilice un cortador de diamante o carburo, no se
recomienda romperlacolumnaal hacereltrazo.

Elegir el tipo de férula adecuada para la columna que se va a instalar de acuerdo con la
medicién que seva arealizar.

Enelinyectoresimportante revisarelinserto, la septa, los sellos criticos para evitar fugas.

La limpieza de la jeringa para la inyeccién de la muestra es un punto critico, antes y
después de utilizarla es necesario limpiarla con el disolvente de trabajo.

No es recomendable calentar la jeringa a mas de 50 °C ya que las diferencias de
expansiondelvidrioy del émbolo pueden causar fracturas.

Si utiliza éter etilico como disolvente, se recomienda enfriar |a jeringa antes de utilizarla.

El detector también es una parte fundamental en la cromatografia de gases y es
necesario acondicionarlo previo al andlisis. Por lo que se recomienda revisar las
conexiones del detectoryeljetde serde necesario. Es necesario hacer uso delos gases
y establecer los flujos adecuados para el detector que se vaya a utilizar. La limpieza es
importantey porlotanto es necesario verificarla.
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Previo al analisis de la muestra es recomendable evaluar que el funcionamiento del
equipo. Para ello se recomienda verificarlo con un material de referencia o de control
adecuado para el tipo de compuestos a analizar.

Paralamedicion de los componentes de lamuestra, es necesario realizar la calibracion
y paraelloserequiere utilizar materiales de referencia.

Realice un programa de limpieza de detectores e inyectores, por ejemplo, para la
limpieza del detector de ionizacién de flama se puede inyectar algun disolvente una o
dos veces al dia mientras la flama éste encendida, consultando las sugerencias en su
manual de operacion.

Hay que considerar que la temperatura del medio ambiente afecta la estabilizacion de la
temperaturadelhorno, por ende, evitar cambios bruscos de latemperatura ambiente.

Es recomendable consultar el manual de operacién para el correcto funcionamiento
delequipo.

Figura 63. Cromatdgrafo de gases.

10.9. INDICE DE REFRACCION

¢ Cuando se utiliza el refractometro limpie la superficie del prisma con unas pocas gotas

de etanoly unatoallaespecial para limpiar lentes.

 iPRECAUCION!: Las superficies del prisma se rayan facilimente. No toque estas

superficies con algo duro, tal como un gotero, la punta de una varilla de vidrio o una
espatulade metal. Limpielos generosamente con unatoalla haciéndolode unamanera
rapida perosuave.

¢ Cuandodetermineelindice derefraccion mueva lalinea divisoria entre las areas claras

yoscuras exactamentealcentrodelacruz, leaelvalordelindice de refracciony registre
latemperatura.
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e Aplicar el factor de correccion cuando hay diferencia de temperaturas. Limpie las
superficies del prisma cuando termine.

10.10. ESPECTROMETRIA DE INFRARROJO

Parautilizarelespectrometrodeinfrarrojosedeberanseguirlassiguientesindicaciones:

El material de referencia cominmente usado para la verificacién de este equipo es
una pelicula de poliestireno.

Se debe calibrar el aparato siempre que se someta a vibraciones.

Las celdas de NaCl y KBr deben mantenerse en desecadores debido a que son
altamente higroscépicas.

Se deben pulirlas celdas cada vez que presentenralladuras.

Revisar continuamente los empaques utilizados en los porta muestras de plomo,
teflén o plata.

Mantener la sal de KBr en el desecador y antes de utilizarla en la preparacion de
pastillas mantenerla en la estufa.

Evitartocar conlas manos las pastillasy celdas para no contaminarlas.

Después de cada analisis limpiar las celdas con acetonay desechar las pastillas.

e Cuandose analizan varias muestras se recomienda analizar el material de referencia
cada 10 muestras como material de referencia de control.

e Utilizar siempre el blanco antes de leer las absorbancias de las muestras con la
finalidad de realizar la correccion de las muestras.

Figura 64. Espectrémetro de infrarrojo.
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CAPiTULO XI

CALIFICACION DE EQUIPOS
EINSTRUMENTOS DE MEDICION
ANALITICA (CEIMA)

Las magnitudes de influencia y las fuentes de incertidumbre se detallan en la Tabla de
trazabilidad de las mediciones analiticas, en el Anexo 1.

El evaluador debe solicitar evidencia de como el laboratorio realiza la evaluacion de los blancos
dereactivos para determinar sise debenrestar de los valores de las muestras o se deben utilizar
como criterios de aceptacién y rechazo de los lotes analiticos. Dicha interpretacion depende
del método de ensayo que se utilice y debe estar fundamentado en dicho método o sino esta
explicito en el método, no se deben restar los blancos de reactivos.

11.1. COMPETENCIA TECNICA DEL ANALISTA

El evaluador debe solicitar los registros sobre la competencia técnica del analista
anteriormente llamado pruebainicial de desempefio del analista, que incluyan al menos
datos sobre su sesgo, recuperacion, repetibilidad, limite de cuantificacién, limite de
deteccion del método, recuperacion y adicionalmente si es posible, los resultados de su
participacion en pruebasintralaboratorio o interlaboratorio.

El evaluador debe solicitar al laboratorio: los registros que demuestran la competencia
técnica de los analistas que realizan la medicidn, los criterios de aceptacion y rechazo,
asi como las evidencias de los resultados obtenidos de los analistas basados en
las especificaciones del método. En caso de que el método no cuente con dichas
especificaciones y para demostrar la competencia técnica del analista, se aplica el
siguiente criterio de aceptacidn para una recuperacion, una variacion maxima de 100
+ 20% y para repetibilidad un maximo de 20% desviacion estandar relativa (DSR) para
muestras sintéticas que tengan una concentracion de masa localizada en la seccidon
media delintervalo de trabajo del método de medicién.
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11.2. CONFIRMACION METROLOGICA Y CALIFICACION DE EQUIPOS

En la practica, la seleccién de un instrumento de medicion se inicia delimitando su
uso previsto y definiendo sus caracteristicas metroldgicas requeridas para obtener
mediciones confiables. Se selecciona entonces un instrumento de medicién mediante
lacomparacién de estas caracteristicas metroldgicasy las declaraciones del fabricante.

Es importante que los instrumentos de medicién se mantengan bajo control con
la finalidad de evaluar su desempefio y cumplir con los requisitos de la NTP I1SO/
IEC 17025:2017 que requieren los laboratorios de ensayo. La evidencia de contar
con instrumentos calibrados con patrones nacionales e internacionales y con
mantenimientos preventivosy/o correctivos, hacen quelosresultados sean de calidad.

La presentacién de evidencia se realiza mediante los resultados de los procesos de
la Confirmacién Metroldgica (CM) vy la calificacién de equipo de instrumentos
analiticos (CEIMA).

El proceso de CM se aplica a los instrumentos que se emplean en mediciones fisicas y
que se calibran externamente por medio de laboratorios de calibracion acreditados.
Este proceso muestra que el equipo es adecuado para el uso propuesto. El proceso de
CEIMA se debe aplicar atodoslos instrumentos de medicion analitica.

11.3. CONFIRMACION METROLOGICA (CM)

Las Caracteristicas Metroldgicas del Equipo de Medicién (CMEM) son factores
que contribuyen a la incertidumbre de la medicion. Las CMEM permiten realizar la
comparaciéndirectaconlosRequisitos Metroldgicos del Cliente (RMC) para establecer
la Confirmacién Metroldgica (CM).

Los RMC en este sentido se refieren normalmente a los requerimientos del método
de ensayo acreditado para satisfacer las necesidades del cliente del laboratorio, en
cuanto al desempefioy especificaciones de los equipos a utilizarse.

Elevaluadordebe solicitarladocumentacion que contenga los requisitos metroldgicos
delcliente considerados en el proceso de confirmacion metroldgica.

El evaluadordebesolicitar ladocumentacién que contenga las caracteristicas metrolégicas
delequipo de medicion consideradas en el proceso de confirmacion metroldgica.

Elevaluador debe solicitar los registros de la verificacién metroldgica.
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El evaluador debe solicitar las evidencias y documentos usados para determinar los
intervalos de CM y verificar que los mismos intervalos de la CM estén basados en los
datos obtenidos en el historial de las confirmaciones metroldgicas.

Losintervalosde CM debenserrevisadosy ajustadosalasnecesidadesde aseguramiento
continuo con los RMC. Los intervalos de calibraciény de CM pueden seriguales.

El evaluador debe solicitar evidencia de que la confirmacién metrolégica (CM) sea
realizada cadavez que el instrumento sea reparado, ajustado o modificado.

Enel Anexo 3 se encuentra un ejemplo de confirmacion metroldgica, incluye el diagrama
del proceso de la confirmacion metroldgica y tablas que muestran los RMC basicos de
algunosinstrumentosde medicion pararealizarel proceso de Confirmaciéon Metroldgica.

Enelcasodelossiguientes componentes de los sistemas de medicion son los empleados
enlastécnicas del presente manual de laboratorio:

DebeseguirloslineamientosdelaCM paralostermémetros, asicomo paralasbalanzas
analiticas que se utilicen para pesar muestrasy materiales de referencia.

Debe seguir los lineamientos de la CM para el material volumétrico que se utilice para
la preparacion de los materiales de referencia como disoluciones de trabajo, salvo que
dichasdisoluciones sean preparadas gravimétricamente.

Cuando no aplica la calibracion del material volumétrico indicado en el glosario, se
deberan solicitar registros de los controles que demuestren la verificacion sistematica
del mismo con referencia a las especificaciones del fabricante.

Adicional a la CM, el evaluador debe solicitar al laboratorio los procedimientos
empleados y registros como cartas de control, registros, entre otros de los controles
implementados en los equipos de medicion con objeto de asegurar la vigencia de la
confirmacién metroldgicay quelos equipos estén dentro de los requerimientos de ésta.

11.4. CONCLUSIONES

Cualquier instrumento puede ser clasificado de acuerdo con sus funciones,
limitacionesy posibilidades de modificacidn. Estas cualidades toman unaimportancia
primordial con relacion a un instrumento de medicidén cuyas indicaciones deberan
aceptarse como verdaderas. Es obvio que las manipulaciones y procedimientos de
operacion prescritos por el fabricante produciran ordinariamente, los resultados
especificados bajo las condiciones estipuladas.



Manual de Buenas Practicas de Laboratorio

e Pero también se ha implicado que una caracteristica distintiva de los procesos
instrumentales es que todos requieren algun tipo de calibracién inicial o continua.
Por esta razén un analisis dado, realizado instrumentalmente en una o dos muestras
puede resultar mas laborioso y es posible que no proporcione mas informacion
gue cuando se hace siguiendo método quimico clasico.

e Finalmente, un punto primordial en el buen disefio y en la seleccién del instrumento
masapropiadoparaunestudiodadoeslasimplicidad. Ordinariamente, elinstrumento
mas simple que tiene la sensibilidad, exactitud y caracteristicas de funcionamiento
deseadas serd la mejor seleccidn. Su operacion sera menos complicada, se tendran
menos componentes que acarreen dificultades, las respuestas falsas del instrumento
se notaran mas facilmentey se descubrird su causa con mayor rapidez, se simplificara
el mantenimiento y con frecuencia el coste serd inferior. En el uso y disefio de
instrumentos, asi como en investigaciones, la medicién se alcanza mejor dando
énfasisalasimplicidad.
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CAPiTULD XII

CONTROL Y MANEJO
DE REGISTROS

12.1. GENERALIDADES

12.2.

Un registro es un documento que provee evidencias objetivas de las actividades
ejecutadasoresultados obtenidos.

La evidencia objetiva se considera a la informacién que puede ser probada como
verdadera, basada en hechos obtenidos por medio de observaciones, mediciones,
pruebas u otros medios.

Se debentomaren cuenta las siguientesindicaciones:

e Sedeben escribirtodos los registros con tinta indeleble.

e Hacer modificaciones en un registro, haciendo un cruce simple a través del registro
incorrecto, afadir las anotaciones correctas, firmar con iniciales la correccién y si es
relevante afiadir una corta explicacion.

e Noutilizar correctores liquidos.

e Noescribir conlapiz, niborrar los registros incorrectos.

e Noescribiren hojas sueltas nieliminar hojas o datos.

MANEJO DE REGISTROS

Se deberd crear unsistema de manejo de registros para generar, usar, cambiar, presentar
y controlar los registros, el cual debe incluir:

e Lapermanencia, atribuciény seguridad en el registro de informacion.

¢ Todoslos registros deben ser fechadosy firmados por la persona que los hizo.

e Debetenerse unlugaradecuado paraalmacenary controlar todoslos registros generados.

e Los registros se manejan de acuerdo con el procedimiento Control de Registros
P-SGC022
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Dentrode losregistros que podemos considerar se tienen: Cartas de Control, certificados
de los Materiales de Referencia Certificados, reportes de analisis y de auditorias. Cada
laboratorio es responsable de determinar los grupos de registros.

Se debe considerar unsistema de registros para la recepcién de muestras en el laboratorio, su
entregay almacenamiento después de haber sido analizadas.

12.3. BITACORAS

Es necesario llevar un cuaderno bitdcora de registros que sea utilizado por el analista
para su propia referencia. A continuacién se detallan algunas sugerencias:

e Elcuadernodebe serempastadoy sus paginas numeradas consecutivamente.

e Sedebeestablecer un sistema de control de bitdcoras, numerar cada una en la portada o
ellomoy mantener un archivo con el nUmero respectivo, lafecha de entregay elnombre
dela personaresponsable, fecha de devoluciony su ubicacion enla biblioteca o archivo.

¢ Laresponsabilidad del control de la bitdcora debe estar a cargo de una persona, que
puede ser el gerente de aseguramiento de calidad.

e Se deberd escribir el nombre del analista, la seccion del laboratorio que cubre su
trabajo, fechay hora.

e Sedeberdresumiren éllosaspectos masimportantes del analisis.

e Enlasbitdcoras de equipo se recomienda que se escriba: nombre del equipo, modelo,
numero de serie, datos del proveedor, fecha de compra, especificaciones técnicas,
fechadeinicio de servicioy ubicacién en el laboratorio.

e Asimismoseindicanlos datos de lafrecuenciaconlaquesetienenquellevaracabolas
calibraciones, mantenimiento preventivoy otros servicios del equipo.

e Se deben hacer anotaciones cada vez que se realice un servicio de mantenimiento o
calibracién, partes cambiadas y todas las anotaciones que se consideren pertinentes
para el equipo, esta bitdcora debe estar todo el tiempo a un lado del equipo, vy
transferirse junto con el cudndo se cambie su ubicacion.

e Se debe efectuar una revision peridédica de las bitacoras de los equipos para
determinar siel equipo ha recibido el mantenimiento adecuado y sise ha comportado
satisfactoriamente.

e Esta revision puede efectuarse por el encargado del equipo y aprobada por su jefe
inmediato superior.




Instituto Nacional de Innovacién Agraria

12.4. MANEJO Y REGISTRO DE REACTIVOS

Es necesario llevar un cuaderno bitdcora de registros que sea utilizado por el analista
para su propia referencia. A continuacién se detallan algunas sugerencias:

e Todos los reactivos quimicos usados deben ser al menos “grado analitico”.

¢ Se deben conocer las propiedades fisicas, quimicasy de toxicidad de los reactivos para
saber cémo manejarlos.
e Mantenerlos contenedores de los reactivos bien cerrados.

e Regresar inmediatamente los reactivos al sitio designado y no dejarlos en el lugar
de trabajo.

e Al utilizar los reactivos quimicos, se deben usar botellas apropiadas, no regresar el
reactivo sobrante niintroducir pipetas sucias.

¢ Se debe vaciar la cantidad necesaria de reactivo en otro contenedor de vidrio limpio y
tome directamente de él.

e Sedebetenerunregistrodereactivosenelquesedescribalamarca,fechaderecepcién
y fecha de terminacién.

e Se deben etiquetar los reactivos indicando la fecha de recepcion, fecha en que se abre
por primeravezen el laboratorioy fecha de caducidad.

e Sielreactivosufre alteracionesen sus propiedadesatravésdeltiempoindicarloenuna
etiqueta por separado.

e Se debe inspeccionar periddicamente el estado de los reactivos en el laboratorio
para verificar sefiales de deterioro y tomar las medidas adecuadas en caso de
transformacién quimica.

12.5. DISOLUCIONES REACTIVAS

Este tipode disoluciones se refiere alas que se preparan en el laboratorio.

e Deben presentar fecha de caducidad, que no debe ser mayor a 3 meses para
disolucionesvaloradasy de 6 meses para disoluciones no valoradas a partir de su fecha
de preparacion.

e Estas disoluciones deben etiquetarse con la fecha de preparacién, identificacion,
concentracion, fecha de caducidad y el analista que lo prepard. Se recomienda establecer
un codigo de colores para laidentificacion visual paralos diferentes tipos de disoluciones.

172
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12.6. SOLVENTES
Estetipode disoluciones se refiere alas que se preparan en el laboratorio.

e Los solventes usados deben ser de una pureza consistente con el analisis, esto es,
“grado espectroscopico” o “grado cromatografico”.

e Mantener las botellas de los solventes bien cerrados y no regresar el solvente
remanente ala botella para evitar contaminacion.
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ANEXO 1:
PREPARACION DE LA MEZCLA
DE PEROXIDISULFATO DE AMONIO

. Disolver 36 g de peroxidisulfato de amonio en 2,2 L de acido sulfurico concentrado.
. Esta mezcla es un oxidante potente el cual ataca, piel, suciedad y grasa por lo que es

necesario trabajar en campana de extraccion.

. Recordar que el dcido sulfurico es altamente corrosivo, téxico y que la disolucion

en agua es exotérmica. La preparacion de la mezcla debe realizarse en campana de
extraccion y evitarse el contacto con agentes reductores y materiales orgdnicos; es
irritante a los ojos, al sistema respiratorio y a la piel. Al preparar la disolucion es
necesario utilizar mascarilla y guantes.
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Tabla 9. Test de error en la capacidad de entrega de pipetas volumétricas.

normal (mL) Clase A (mL) Clase B (mL)

“0,005 L
1 “0,008 0,015
2 “0,01 “0,02
5 “0,015 “0,03
10 “0,02 “0,04
20 “0,03 “0,06
25 “0,03 “0,06
50 “0,05 0,1
100 “0,08 “0,15

Fuente: NMX-BB-86-1982.
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Tabla 10. Clasificacion de grupos de masas.

Clase Uso recomendado

El Para asegurar la trazabilidad entre el patron nacional de
masa y pesas de la clase E1

E2 Para usarse en la calibraciéon de inicial de pesas clase F1
y de instrumentos de exactitud clase |

F1 Para usarse en la calibracion inicial de pesas F2 y de
instrumentos de exactitud clase |

F2 Para usarse en la calibracién inicial de pesas clase M1
y posiblemente clase M2, instrumentos de exactitud
clase Il y en las transacciones comerciales finas (Pesado
de oro y piedras preciosas)

M1 Para usarse en la calibracion inicial de pesas clase M2 y
calibracién periddica de instrumentos clase I

M2 Para usarse en la calibracién inicial de pesas clase M3y
calibracién periddica de instrumentos clase Il y en
transacciones comerciales.

M3 Para usarse en la calibracion periddica de instrumentos
clase Il

Fuente: Elaborado con base en la Clasificacion Internacional de la International
Organization of Legal Metrology (OIML).

La mayoria de las balanzas analiticas y balanzas de laboratorio se encuentran clasificadas
comoinstrumentos clase | porlo cualtendran que ser calibrados con la utilizacion de pesas
clase E, 0 F, recomendandose el realizar la calibracion con F, pero contar con un grupo de
pesasE, pararespaldo.
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ANEXO 2:
MUESTREO DE AGUA RESIDUAL

De acuerdo con la NOM-CCA-016-ECOL/1993, se brindan las siguientes consideraciones
generales:

Utilizar recipientes de polietileno o vidrio para contener alas muestras.

Para andlisis bacterioldgicos el material de los recipientes debe ser resistente a las altas
temperaturasy presiones.

Los recipientes deben tener una capacidad minima de 1 L. En analisis bacterioldgicos con
capacidad de volumen menoroiguala 250 mL.

Se pueden utilizar muestreadores manuales o automaticos.

Se deben tomar las muestras de agua en donde existan puntos de turbulencia. Cuando no
haya turbulencia se tomard en el centro dela corriente.

Enelcasode pozosytanqueselevados se debe dejar fluir el agua de 5a 10 minutos.

En el caso de descargas de aguas residuales que fluyan libremente en forma de chorro, la
muestra se toma directamente en la descarga.

Cuando las descargas fluyan en canales o colectores se recomienda tomar las muestras en el
centrodel canal o colector de preferencia en lugares donde el flujo sea turbulento.

Se recomienda que las muestras compuestas para que representen el promedio de las
variaciones de los contaminantes.

Las muestras compuestas se obtienen mezclando muestras simples en volumenes
proporcionales al gasto o flujo de descarga medido en el sitioy momento del muestreo.

Las muestras compuestas se deben tomar de tal manera que cubran como minimo las
variaciones de la descarga durante las 24 horas.
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Determinacion

Tabla 11. Recomendaciones técnicas segun tipo de analisis.

Material
del envase

Volumen en
minimo (mL)

Tipo de
almacenamiento

Tiempo
maximo de
almacenamiento

Andlisis
bacteriolégico

Color

Conductividad
eléctrica

Demanda
Bioquimica de
oxigeno

Fenoles

Grasas
y aceites

Nitrégeno
organico

pH

Temperatura

Sélidos

Vidrio
esterilizado

Vidrio, plastico

Vidrio, plastico

Vidrio, plastico

Vidrio, plastico

Vidrio, plastico

Vidrio, plastico

Vidrio, plastico

Vidrio, plastico

Vidrio, plastico

100

500

500

100

500

1000

500

Refrigeracion

Refrigeracion

Refrigeracion

Analizar
inmediatamente
o adicionar
H>SO4 hasta pH 2

Refrigerar y afadir
H2SOa hasta pH 2

Refrigerar y afiadir
H2SO4 hasta pH 2

Refrigerar y afadir
H.SOa4 hasta pH 2

Analisis inmediato

Andlisis inmediato

Refrigeracion

6h

48 h

28 dias

7 dias

28 dias

2h

7 dias
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ANEXO 3:
SEGURIDAD EN EL LABORATORIO

Recomendaciones generales:

1. Esindispensable mantener la limpieza del laboratorio en todo momento ya que esto ayuda

a evitar accidentes.

2. Siempre se debe usar bata de trabajo, lentes de seguridad y guantes de neopreno, que

proporcionan cierta proteccién contra derrames o salpicaduras de acidos o sustancias
COrrosivas.

3. Es necesario conocer las sustancias que se manejan y en especial las que representan

riesgos en su manejo con el propdsito de tomar las precauciones pertinentes. Antes de
trabajar con cualquier sustancia quimica se debe leer su hoja de datos de seguridad para
conocer los riesgos que esto implica compatibilidad, de como proceder en caso de un
derrame y primeros auxilios.

4. Evite el uso de agitadores, probetas, vasos de precipitados, tubo de ensayo y material de

vidrio en general con los bordes rotos o con filos cortantes.

5. Cuando se rompa material de vidrio se recomienda emplear una escoba para retirar

fragmentos, nunca use directamente las manos para recogerlos. Si los fragmentos de
vidrio son muy pequefios, se utiliza un trapo himedo para que se adhieran y se tira a la
basura sin tratar de sacudirlo o lavarlo para usarlo de nuevo.

6. Cuando se derrame alguna sustancia corrosiva o acido sobre la mesa de trabajo o el piso,

limpielos inmediatamente con las disoluciones adecuadas al caso, evitando cualquier
contacto del producto con la piel. Consultar su hoja de datos de seguridad.

7. Ponga en orden el material de trabajo y dispuesto en tal forma que no se obstruyan sus

operaciones. Guarde su material siempre limpio.

8. Nunca coloque el material de vidrio, instrumentos u otro equipo en las orillas de las mesas

0 anaqueles.

9. Todo frasco o envase que contenga sustancias o disoluciones debe estar perfectamente

etiquetado para que en todo momento pueda saberse con exactitud su contenido.

10. Fijese donde apoya sus brazos sobre la mesa de trabajo. Observe que no haya sustancias

o0 materiales que puedan causarle algun dafio.
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11.Cuando mezcle productos quimicos o realice experimentos en tubos de ensayo y demas

12.

13.

14.

15.

16.

17.

18.

19.

20.

21.

22.

recipientes, manténgalos lejos de su cara, asi evitard dafios por posibles proyecciones o
salpicaduras.

La dilucion de sustancias corrosivas debe hacerse siempre vaciando la sustancia sobre
el agua y nunca a la inversa. Las evaporaciones se hacen dentro de una campana de
extraccion de gases, donde el vidrio de la puerta proporcionard alguna proteccién.

Es conveniente usar careta frente a equipos de vidrio o dentro de una campana cuando
hay un disolvente o destilacién al vacio, o bien, frente a cualquier reaccién donde haya
posibilidad de que se rompa el material de vidrio donde haya una reaccién violenta, o
donde se desconoce el riesgo que pueda existir.

Cuando se transfieren voliumenes mayores de dacidos o sustancias corrosivas es
recomendable el uso de gafas protectoras. Es conveniente el uso de guantes de hule o
neopreno para proteger las manos.

Antes de manejar frascos, tubos de ensayo o instrumentos, séquese las manos para evitar
que se deslicen de ellas.

Al manejar recipientes calientes hagalo con guantes de asbesto o amianto o bien, si son
recipientes chicos, utilice pinzas de madera o de metal apropiadas para ello.

Cuando intente insertar un tubo de vidrio en el orificio de un tapdn, sujete el tubo
envuelto en un trapo seco mientras lo inserta ya que lo protegerd de cualquier rotura
accidental del vidrio.

Cuando le caiga sobrela piel dcido o sustancias corrosivas, o bien cuando desafortunadamente
se encienda su ropa recuerde siempre donde se encuentra el lavaojos o la regadera de
emergencia.

Todos los productos inflamables o explosivos deben mantenerse alejados de los
quemadores o fuentes de calor. Utilice nidos o placas de calentamiento si necesita
calentar dichos productos, nunca a flama directa.

Evite guardar en su gabinete recipientes o trapos humedos con productos inflamables o
explosivos. Cuando sea necesario, guardelos herméticamente cerrados, recuerde que al
evaporarse forman mezclas capaces de causar un incendio o explosion.

No conecte estufas eléctricas ni otro tipo de contactos o instalaciones con las manos humedas
0 paradas sobre pisos hiumedos ya que esto puede ser la causa de un choque eléctrico.

Si sufre una quemadura quimica sobre la piel o membranas mucosas, lavase inmediatamente
la zona afectada con grandes cantidades de agua.
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23. Industrialmente ha dado buenos resultados aplicar hielo o sumergir la parte afectada en
agua fria en quemaduras quimicas de primero y segundo grado y aun quemaduras por
calor, manteniéndola asi mientras se soporte el frio segiin la magnitud de las quemaduras.

24.Cuando le caiga 4cido o sustancias causticas a los ojos, lavelos inmediatamente con agua
abundante durante 15 minutos cuando menos.

25. Durante la irrigacidn, y para asegurarse de que el agua llegue al globo ocular, separe los
parpados con los dedos pulgar e indice. Para un mejor lavado se puede sumergir la cabeza
en un recipiente con agua, utilizar un lavaojos o una pizeta, moviendo continuamente el
ojo. Solicite atencion médica inmediata.

26. El laboratorio debe de contar con sefialamientos de seguridad en los que se indiquen las
restricciones de fumar y comer, ademas se debe de contar con sefialamientos que indiquen
donde se encuentran las rutas de evacuacién del laboratorio y las salidas de emergencia.

27. Mantener el cabello largo debidamente sujeto durante la estancia en el laboratorio.

28. Realizar evaluaciones periddicas del equipo de seguridad del laboratorio tales como
regaderas, lavaojos y extintores.

ANEXO 4:
CONCEPTOS SOBRE MASA Y PESO

Una forma general de expresar una cantidad de sustancia presente en una muestra es el
porcentaje en peso; sin embargo, no importando la técnica analitica empleada al cuantificar a
un constituyente buscado, invariablemente se debe conocer el peso de lamuestra. Porejemplo,
siserealizaladeterminacién enformagravimétrica debe medirse también el peso del producto
que contieneyenelcasodelos métodosvolumétricos de analisis se debe preparar disoluciones
patronatravés de la pesada exacta de patrones primarios.

A partir de estos dos ejemplos sencillos, es obvio que la balanza analitica es el instrumento mas
importante en analisis quimico, pero a pesar de ser una de las operaciones mds comunes y
cotidianas sucomprensién no es completa.
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Hay dos conceptos de gran importancia que estan relacionados y que deben comprenderse
claramente:

A. El concepto de masa.

B. El hecho de que un metrdlogo puede hacer uso de un instrumento de medida para
determinar la masa de un objeto desconocido en términos de una unidad de medicion
aceptada, por ejemplo, el kilogramo.

Con la finalidad de comprender de manera completa lo anterior a continuacién se da algunas
definiciones de términosy conceptos relacionados a la determinacion de lamasa de un cuerpo.

1. Metrologia legal: disposiciones de los gobiernos para asegurar el interés de grandes
sectores de la poblacién.

2. Masa: la masa de un cuerpo es una medida de la cantidad de materia que contiene y es
invariable. Cada objeto de acuerdo con la segunda Ley de Newton posee una propiedad
denominada masa la cual aparece como una constante de proporcionalidad que relaciona
a la fuerza aplicada a este cuerpo y a la aceleracion resultante del mismo.

F=d(mv)/dt
Donde:
m = constante
F= m*a

Esto es lo que sucede con cuerpos que caen cerca de la superficie terrestre, es decir, todos
los cuerpos caen hacia la tierra con la misma aceleracion.

3. Peso: el peso de un cuerpo es una medida de la fuerza ejercida sobre él por la fuerza de
atraccion gravitacional de la tierra.

La masa de un cuerpo se mide por comparacion de su masa con el de una masa conocida.
Puesto que la fuerza de la gravedad varia con la latitud vy altitud terrestre, el peso de un
cuerpo es variable; sin embargo, se puede tomar como un hecho experimental que sobre
un drea pequefia y plana de la superficie terrestre tales como el espacio ocupado por un
laboratorio de metrologia, la aceleracién de la gravedad, g es constante.

Basandose en lo anterior se puede afirmar que el peso es una fuerza y no una masa la cual
se denota W sustituyendo la letra F por W.

W=mg
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. Pesar: es la accién de determinar la masa de un cuerpo a través de la comparacion de su

cuerpo con la de una masa conocida.

La balanza determina masa a través de medir una fuerza W (peso), la cual es convertida a
unidades de masa por medio de una constante interna de la balanza.

W ====> Algoritmo: m=W/g

. Efecto del empuje del aire: cualquier cuerpo sélido sumergido en un fluido liquido o gas

sufre un empuje igual al peso del fluido que desplaza llamado Principio de Arquimedes.

Masa real: es el valor de la masa de un cuerpo en el vacio, ésta no cambia segun la
mecdnica cldsica.

. Masa verdadera: Sea la masa verdadera, MR’, la correspondiente a un material de

referencia con densidad determinada a una densidad de referencia del aire =1,2 mg cm?.

Este valor es muy cercano a la densidad del aire a 20 °C, a 50% de humedad relativa y 760
mm Hg y una temperatura de referencia de 20 °C.

. Masa aparente: La masa aparente, MX #, de un objeto X es igual a la masa verdadera,

MR?T, de suficiente material de referencia para producir una lectura en la balanza igual a
aquella producida por el objeto X, si las mediciones se realizaran a una temperatura t; a
una densidad del aire.

. Masa convencional: La recomendacion N2 33 de las OIML, establece que el valor

convencional del resultado de pesar un cuerpo en el aire es igual a la masa de un patrén,
de densidad elegida convencionalmente, a una temperatura convencionalmente elegida.
Los valores de estas constantes fisicas incluidas en esta definicion son: Temperatura de
referencia: 20 °C Densidad del patrén del acero inoxidable a 20 °C:8000 kg/m?.

Densidad del aire:1,2 kg/m3. La masa aparente, M', y la masa convencional, M, de un
cuerpo son el resultado de pesar ® este cuerpo en aire. Tanto la masa aparente como la
masa convencional estan relacionadas a la masa verdadera o masa en el vacio y la masa
real, respectivamente.

Masaverdadera (o masa en el vacio) del objeto X = Masa o masareal
Mx"=m
Masa aparente = Masa convencional Mx*=m
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