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Este folleto es una ayuda para resolver los problemas surgidos en relacion con la técnica de pesada en
un sistema de gestion de calidad (QM). Se discuten tematicas, como las principales fuentes de error en
la técnica de pesada, o la determinacién de la incertidumbre de medida, para que el usuario pueda
saber el modelo de balanza que mds le conviene. Se sensibiliza al usuario sobre los factores que pueden
afectar al rendimiento de su balanza en el lugar de instalacién. Los temas de cualificacion, validacién
e inspeccién de equipos de ensayo ayudan a definir normas propias o internas de la empresa para el
cumplimiento de las exigencias en la gestion de calidad.



Gestion de calidad

1. Criterios de seleccion en la técnica de pesada

El objetivo principal del trabajo con un instrumento medidor es obtener medidas reproducibles y correctas, con indepen-
dencia del intervalo en que se mide. La exactitud necesaria se deriva de los objetivos de calidad internos para la aplica-
cién, o de las exigencias plasmadas en normas y prescripciones especiales.

Por tanto, la eleccién de una balanza electrénica ha de hacerse en 2 pasos:

1. Eleccion previa del modelo en base a las exigencias deseadas y a las indicaciones técnicas del fabricante (Design
Qualification)

2. Sometimiento a prueba para averiguar si la balanza se atiene en a las exigencias el lugar de instalacién (Installation,
Operational and Performance Qualification), y determinar la pesada minima en el mismo lugar de instalacion.

1.1. Eleccion previa en base a necesidades propias

Ala hora de adquirir una balanza las especificaciones desempefian un papel decisivo en la mayorfa
de los casos. Para que una balanza esté adaptada a las necesidades individuales, los limites de tole-
rancia para el trabajo pueden estar definidos en forma relativa. Por ejemplo, todos los resultados
deben caer dentro de una desviacién de medida definida en tanto por ciento. Bajo el punto de vista
técnico son relevantes los puntos siguientes:

— ;Qué «exactitud», precisién de indicacion y capacidad maxima se requiere?

— ;Cudl es la pesada minima que se debe hacer en la balanza?

— ¢Por debajo de qué tolerancia de error relativo hay que estar?

Para la eleccion previa de una balanza a base de la documentacion del fabricante, deben te-
nerse en cuenta, ademds de las especificaciones técnicas, las posibilidades de ajuste necesarias, apli-
caciones de pesada requeridas y otros factores, p. €j., prestacion de servicio técnico, plazo de garantia
o periodo de disponibilidad de los repuestos.

Por tanto, a la hora de seleccionar una balanza electrénica es preciso plantearse, ademds del
rendimiento técnico, los puntos siguientes:

— ¢Es conveniente un ajuste totalmente automdtico con pesas incorporadas?
— ;Se necesita software de aplicaciones?
Mddulos internos de la balanza para aplicaciones de pesada, ampliabilidad de la balanza

2] — ;Qué ergonomia se espera?

P. ¢j., abertura automdtica de puertas, manejo con la derecha-izquierda, posibilidad de desmon-
tar la balanza con fines de limpieza
— Lugar de instalacién; ¢ se precisan condiciones de instalacion y ambientales especiales?
P. ej., mesa para pesar, instalacion de climatizacion, etc.
— Hace falta accesorios,
p. €j., impresora, dosificador automdtico de pastillas, indicador complementario, etc.

1.2. Armonizacién de caracteristicas técnicas y exactitud
de medida
La precision de indicacion (decimales digitales mostrados) no corresponde en muchos casos con la
exactitud real de una balanza electrénica. Factores, como unas condiciones ambientales cambiantes
(p. ¢j., fluctuaciones de temperatura a lo largo del dfa), limites de medida internos de la balanza



(repetibilidad y linealidad) y la experiencia de la persona que la utiliza, influyen considerablemente
sobre el resultado.

De ahf la necesidad de comprobar el rendimiento real de una balanza bajo las condiciones no
optimas del trabajo diario. Debe tenerse en cuenta que el indicador digital de una balanza electréni-
ca transmite una gran seguridad, que no tiene por qué reflejarse necesariamente en los resultados.
Para una primera prueba se recomienda, en general, seleccionar una balanza con una precision de
indicacion 5 a 10 veces mayor de la realmente necesaria («regla de oro de la metrologia»). Este fac-
tor compensa posibles efectos sistemdticos y ambientales sobre el resultado.

El campo de pesada requerido se deriva del peso total maximo (tara + peso afiadido). La exac-
titud de medida de una balanza depende ademas del valor absoluto de la pesada. Cuanto menor es
la pesada, mayor es el error de medida absoluto.

Por tanto, la precision de indicacién requerida (decimales digitales leibles) se determina por
lo general a través de la pesada minima deseada. Cuantos mas decimales se indican, menor es la
pesada posible, a precisién equiparable.

Ejemplo: Influencia del peso absoluto sobre el error de medida relativo determinado en una
balanza con 1 mg de precision de indicacion:

Pesada desv. calculada del valor medido error relativo
1000 mg + 2 digitos 0.2%
100 mg + 1 digitos 1%

La desviacion calculada del valor medido con una pesada pequefia (100 mg) es menor que con und
pesada grande (1000 mg). En cambio, el error relativo (referido a la pesada) es en este caso 5 veces
mayor. Por tanto, la desviacion permitida del valor medido debe expresarse siempre como error rela-
fivo.

Por ello se recomienda al usuario el procedimiento siguiente:

1. calcular la pesada minima requerida en todos los procesos a realizar en la balanza

2. Definir una tolerancia de error relativa (p. ej. 1%).

3. Determinar la precisién de indicacién necesaria teniendo en cuenta el rendimiento de la balanza
en cuanto a repetibilidad y linealidad.

S

Ejemplo: Seleccion de una balanza de acuerdo con necesidades especiales del usuario

Exactitud deseada +1%
Recipientfe de tara maximo 5,5 kg
Pesada mdxima 1500 g
Pesada minima 10g

— La aplicacion requiere un campo de pesada de 7 kg (tara + pesada maxima).

— La precision de indicacion de la balanza debe ser, bajo condiciones 6ptimas, 0,05 g como minimo (pe-
sada minima hasta 0,5% de exactitud). Se supone que el resultado de medida puede variar un digito (1d).

— Debido a las posibles influencias ambientales sobre el resultado medido, se debe probar primero con una
balanza de 10 mg de precision de indicacion (factor de seguridad 5-10x, «regla de oro de la metrologia).
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1.3. comprobacion del rendimiento en el lugar de instalacion
Se recomienda al usuario ensayar primero la balanza en el lugar de instalacion a fin de averiguar in
situ el rendimiento real. Se eliminan asf los efectos del entorno o del operador. El personal se sensi-
biliza ante la problematica de la técnica de pesada, y se averigua la calidad realmente alcanzable de
los resultados.
Se puede asegurar el rendimiento 6ptimo de la balanza mediante una instalacién profesional
y una cualificacion en el lugar de instalacién.



2. ParGmetros para pesar con precision

2.1.

Exactitud, ajuste de la sensibilidad

— Exactitud, ajuste/calibracién

— Pesas de ajuste internas para la compensacion automatica de la exactitud o comprobacion del
estado de ajuste (funcién de ensayo)

— Ajuste en diferentes puntos de uso

— Linealidad, «Ajuste en todo el campo de pesada»

Exactitud, ajuste/calibracion

ajustar jpara qué? Basicamente, una balanza determina la fuerza ejercida sobre una masa por la apli-
cacion de la gravedad del lugar de instalacion. Puesto que la gravedad varia en distintos puntos de la
tierra, los valores presentados por la misma muestra en la misma balanza pueden variar en todo el
mundo hasta el 0,3%. Las balanzas de alta sensibilidad dan ya medidas diferentes al trasladarlas de
piso dentro del mismo edificio.

El ajuste de una balanza representa la relacion correcta entre carga puesta y peso indicado en
el lugar de instalacién de la balanza. Tiene una importancia decisiva para la exactitud, es decir,
para la coincidencia entre el valor de peso verdadero y el mostrado de una masa.

A diferencia del ajuste, en una calibracion sélo se determina la diferencia entre carga puesta
y valor mostrado, pero no se llevan a coincidencia. Por tanto, el resultado obtenido hay que multi-
plicarlo por un factor de calibracién después de cada pesada.

Ajuste de la sensibilidad

Indicador
_ Ejemplo:
Ajuste — El platillo estd cargado con una masa de 80,0 g,
T y el indicador sefiala 79,9 g.

— Una vez ajustada la sensibilidad, el indicador
sefiala el valor correcto, 80,0 g.

Ajuste: 80,04 =80,0¢g
Calibracion: 79,9 g xfactor =80,0g
El factor de calibracion es en este caso 1,0013

80,0 g Carga

Calibracion: Determinacion de la relacion entre carga puesta y valor mostrado. El valor leido ha de ser
corregido por el factor calculado.

Ajuste: Se regula la sensibilidad de la balanza hasta que el valor mostrado coincida con la carga
puesta. El resultado correcto se puede leer directamente sin correccion.

IO‘I
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Pesas de ajuste internas
El ajuste o calibracion de una balanza puede hacerse por medio de pesas incorporadas o externas. Las
pesas externas han de estar, en principio, certificadas para el ajuste/calibracion (ver capitulo 4).
Por medio de una «calibracion primaria» las pesas internas se pueden referir en la produc-
cién a patrones de masa internacionales. En este proceso 1a masa de la pesa interna se determina car-
gando una pesa certificada y se memoriza su valor en la balanza.
La relacidn correcta entre carga puesta y valor mostrado se puede conseguir por simple pul-
sacion, en cualquier lugar de instalacion de la balanza, cargando automaticamente la pesa interna.

Temperatura ambiente cambiante

La temperatura ambiente afecta en alto grado a la electrénica de [a balanza, por lo que las balanzas
de alta resolucion pueden dar medidas diferentes con la misma muestra a lo largo del dfa. Por este
motivo, con que sélo cambie la temperatura 16 2 °C se debe proceder a un nuevo ajuste.

Esto lo subsanan las balanzas que llevan una sonda termométrica integrada y activan auto-
mdticamente el proceso del ajuste (FACT, fully automatic calibration technology*). Las balanzas
aseguran asi en todo momento la relacién correcta entre la carga puesta y el resultado mostrado, sin
que el usuario tenga que preocuparse.

Eﬁ Posibilidades del ajuste
ﬁ VariCal, ajuste de la sensibilidad en el principal punto de uso con pesa externa certificada.
El ajuste se puede hacer con pesas de distinto valor a fin de conseguir la mdxima exactitud posible en
el intervalo de medida més utilizado. Si se usa, por ejemplo, una balanza con una carga maxima de
5 kg preferentemente en el intervalo de 800-1200 g, se puede realizar el ajuste con 1 kg en lugar de
con 5 kg.

FacT  FACT, fully automatic calibration technology. *
El ajuste puede ser totalmente automdtico bajando simplemente una pesa interna cuando las condi-
ciones ambientales lo hagan necesario.

Pro  proFACT, professional fully automatic calibration technology.*

FACT Para satisfacer las variadas exigencias en el sector de balanzas analiticas y de precision, ambas
lineas de balanzas ofrecen otras posibilidades, ademas del ajuste.
Balanzas analiticas: Aparte del ajuste totalmente automdtico, la linealidad de la balanza se com-
pensa automdticamente. Se asegura asf la relacion correcta entre carga puesta y valor indicado en
todo el intervalo de pesada, lo que garantiza la maxima exactitud a lo largo de todo el campo de
pesada.

* El concepto patentado «FACT®» describe, a pesar de la formulacion «fully auto-
matic calibration technology», un proceso de un ajuste. Esfo ha venido sucedien-
do desde hace afios, pero ultimamente se ha procedido a una separacién nitida
entre calibracion y ajuste. Estd previsto en los proximos afios un cambio l6gico
al tférmino correcto.



Temperatura

Temperatura / Error de indicacion
N 1

N
Tiempo 4
Las subidas o bajadas de temperatura (1) reducen la exactitud de indicacién
(2). FACT qjusta la balanza automdticamente en el momento en que los sen-
sores detectan que se sobrepasa o no se alcanza el limite de tolerancia admi-
sible (3).

Linealidad
Valor indicado Compensacion de la linealidad con pro-
A FACT. Se carga el peso m1, primero solo
100% y luego acompanado del peso mz. La
curva caracteristica de la balanza se
ajusta hasta que el valor indicado para
el peso m1 es el mismo en ambos casos
Y2 (y1ey2).
50%
Y1
» Carga puesta
m
my m

100%

I\l
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2.2.

Balanzas de precision: Ademds del ajuste totalmente automatico, se puede efectuar el ajuste a tiem-
po controlado. La documentacion se simplifica notablemente en el marco de la inspeccién de equi-
pos de ensayo, p. ej., imprimiendo un informe de ajuste a la semana. Los 50 tltimos ajustes se alma-
cenan en una History aparte.

Trazabilidad

Los sistemas de gestion de calidad requieren una comprobacion (calibracion) periédica del estado de
ajuste con una pesa certificada externa. La certificacion asegura la trazabilidad de la pesa de ensayo
hasta patrones de peso internacionales. Algunas balanzas ofrecen al usuario la posibilidad de poder
realizar in situ la compensacién de la pesa interna con una pesa externa certificada. Pero debido a la
importancia de esta operacidn, sélo debe practicarla personal debidamente adiestrado.

Nivelacion

Si la balanza no estd en posicion totalmente horizontal, la atraccion terrestre y la fuerza de compen-

sacion no se contraponen. El resultado se altera segtin el coseno del dngulo de inclinacion.
Remedio: Todas las balanzas ofrecen la posibilidad de nivelacion mediante patas regulables.

Rendimiento técnico de la balanza
— Resolucién y precision de indicacion

— Repetibilidad (precision repetitiva)

— Exactitud y precision repetitiva de una medicion

— Linealidad

Resolucion y precision de indicacion

La resolucién de una balanza describe el nimero de pasos individuales que se pueden presentar digi-
talmente para una determinada carga maxima. Si se supera una diferencia de peso constante de,
p. €j., 1 g, 1a balanza puede resolver esta diferencia con un solo paso (precision de indicacién 1 g) o
con 1000 pasos (precision de indicacién 1 mg). Cuanto mds alta es la resolucién de una balanza,
mayor es el rendimiento de la célula de carga y de la vida entera de la balanza.

Ejemplo de relacion entre precision de indicacion y resolucion:

Carga mdxima Precision de indicacion Resolucion
8.000 g 19 8.000d Resolucion Carga mdxima
10.000 g 1 mg 10.000.000 d " Precision de indicacion




Repetibilidad (precisién repetitiva)
La repetibilidad es otro indice del rendimiento de una balanza. Cuanto mayor es la resolucién, mayor
debe ser el rendimiento de la balanza para que pueda dar resultados repetibles. La repetibilidad se
define como el grado de aproximacién mutua de mediciones consecutivas de la misma magnitud,
efectuadas bajo las mismas condiciones de medida.
Estas condiciones reciben el nombre de condiciones de repetibilidad y comprenden:
— el mismo procedimiento de medida
— el mismo observador
— el mismo aparato medidor, utilizado bajo las mismas condiciones
— el mismo lugar
— repeticién dentro de un intervalo de tiempo corto

La distribucidn de errores por carga reiterada de la misma muestra responde a una distribu-
cién normal (desviacién de medida aleatoria). Por tanto, el grado de repetibilidad es la desviacién
tipica de las mediciones individuales obtenidas.

Definicion de la desviacion tipica

Si se carga un peso mdltiples veces

N bajo condiciones repetidas, se obfiene
10 =+ una distribucién de los resultados se-
T gun la curva de campana de Gauss. De
1 forma grdfica, la desviacion tipica (sd)
+ se define como la distancia entre la cur-
G

va y el valor medio a 3/g del maximo.
La funcién correspondiente, la curva de
campana de Gauss, es

en donde n es el nimero de medicio-
nes individuales xi, y X la media arit-
mética de los resultados individuales.

I@
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Una pendiente pequefia de la curva es sintoma de mala repetibilidad, mientras que una pendiente
grande sefiala una buena repetibilidad. La configuracién variable de las balanzas electrénicas per-
mite una configuracion 6ptima individual entre velocidad de pesada y exactitud de medida de acuer-
do con la seguridad necesaria. La regla general es: cuanto mds tarda el indicador en llegar al resul-

tado estabilizado, mayor es la exactitud obtenida.

Curva caracteristica de desviacion tipica en balanzas de diferente rendimiento

2\

- ASD

La forma de la curva depende del ren-
dimiento de la balanza, asi como de la
configuracion inferna para establecer el
criterio de estabilidad (ASD, Automatic
Stability Detection). Cuanto mas tiempo
se mantenga estable el valor de peso
antes de la salida de un resultado, me-
jor es la repetibilidad, pero mds lenta es
también la salida del resultado.

Exactitud y precision repetitiva de una medicion

La exactitud describe la coincidencia del resultado calculado con el valor verdadero real (el valor
mostrado debe coincidir con el valor de peso certificado de, p. ej., 100.00132 g). En cambio la repeti-
bilidad compara diferentes resultados medidos con la misma muestra bajo condiciones repetitivas.

Esquema para diferenciar exactitud y precision

Bien Exactitud

A

Precision

Y
Ma

@
@

Mal
>
>
% |
X
X
gjll‘/:g x

Si la repetibilidad es buena, las mediciones individua-
les estan muy préximas, mientras que se dispersan si
la repetibilidad es mala.

Precision:
Grado de coincidencia mutua de varios valores medi-
dos (mediciones individuales x); la precision es inde-
pendiente de la posicion del valor verdadero (centro de
la diana).

Exactitud:

Grado de la desviacion del valor verdadero. En la grd-
fica: distancia entre los valores individuales o medios
(®) y el centro.



Linealidad

La curva caracteristica de una balanza electrénica no es completamente ideal, sino que adquiere una
forma de S caracteristica. Por tanto, existen pequefias desviaciones a /4 y 3/4 de la carga maxima,
cuyo origen estd en el sistema y por ello suelen tener escasa relevancia para la exactitud de medida
relativa.

Ejemplo: Relevancia del error de linealidad:

Una balanza (AT201) con la precision de indicacion de 0,01 mg y un campo de pesada de 200 g pre-
senta a /4 de carga (50 g), p. €j., una desviacion de la linealidad de 0,12 mg. El error, del orden de
magnitud de 2,4 ppm, es despreciable en casi fodos los casos.

Las balanzas con varias pesas de ajuste internas pueden compensar automdticamente la linealidad.
La compensacion se realiza generalmente junto con el ajuste activado automaticamente (proFACT),
o por el técnico de mantenimiento.

Curva caracteristica de una balanza electronica

Indicacion La desviacion de la linealidad adopta la forma
tipica de una curva en S, que se presenta aqui am-
153 P pliada. Tambien se presenta la desviacion maxi-
ma por encima y por debajo de la diagonal (ban-
da de linealidad).

50%

26% - - - 7~

Carga

25% 50% 75%

Desviacion de la linealidad en el intervalo de medida inferior

2%
Un fema suscitado a menudo es |a relevancia de
la desviacion de la linealidad dentro de un peque-
fio infervalo de pesos. Tomando por base la curva
caracteristica se observa que la cuantia del error
de linealidad disminuye drdsticamente a medida
que disminuye el peso. De ahi que la desviacion
de la linealidad pueda despreciarse para la deter-
minacion de la pesada minima (ver 3.2). La des-
viacion de medida en este intervalo de pesos vie-
ne dada por la repefibilidad de la balanza.

Indicacion

Carga

— [—
Peso minimo 2%
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2.3.

Soporte aplicativo

— Ampliabilidad de la balanza

— Software interno de la balanza como soporte del ciclo de trabajo
— Soporte de documentacion de los trabajos realizados

Ampliabilidad de una balanza

Las inversiones en técnica de pesada suelen ser a plazo muy largo. Por ello se debe considerar que la
balanza sea, en general, ampliable. La ampliabilidad puede referirse al software especial interno de
la balanza, a la conectabilidad de un PC, 0 a componentes de hardware adicionales, p. €j., indicador
complementario, impresora, lector de c6digo de barras, etc.

Software interno de la balanza
Ya de origen muchas balanzas soportan aplicaciones sencillas, p. ej., contaje segiin un peso de refe-
rencia, funciones estadisticas, o pesada dindmica.

Las balanzas para aplicaciones «monopuesto» pueden estar dotadas con potente software
especial, p. ej., una gufa de usuario alfanumérica con manejo sencillo. Se dan muchos casos en que
1no es necesario un PC.

Documentacion

El software interno de la balanza puede soportar en particular la documentacion de todos los traba-
jos efectuados, como la identificacion alfanumérica de las muestras, o la obtencién de informe del
ajuste (inspeccion de equipos de ensayo). En un sistema gestion de calidad, una impresora local de
medidas puede ser una ayuda muy util.



3.

Incertidumbre de medida y pesada minima

La incertidumbre de medida de un valor describe la incertidumbre del proceso de pesada teniendo en cuenta todas las
fuentes de error posibles. Si se define un limite de tolerancia, en base a la incertidumbre, se puede determinar la proba-
bilidad con que se cumple ese limite.

Pesada minima segiin farmacopea
En farmacopea (USP-NF, XXIII, Biological Tests, Apparatus for tests and Assays, «41» Weights and
balances) se define para la incertidumbre de medida +u una tolerancia de error de 0,1% con una
desviacion tipica triple de 10 mediciones.

Como consecuencia de esta exigencia es necesario determinar en cada balanza una pesada
minima por encima de la cual se satisfaga la exigencia respectiva. El valor de 1a pesada minima per-
mitida debe figurar en la balanza, advirtiendo si fuera necesario cudl es la balanza siguiente en ren-
dimiento que permite pesar por debajo del valor especificado y cumplir as la exigencia.

Relacion entre desviacion tipica e intervalo de probabilidad en tanto por ciento

+ 1sd — 68,27% El intervalo de probabilidad es en el
+2sd — 95,54% diagrama igual a la superficie bajo de
T +3sd — 99,73% e .
1 la curva, limitada por la respectiva des-
T viacion tipica. De acuerdo con la segu-
1 ridad necesaria, debe utilizarse la des-
- viacion tipica simple, la doble o la tri-
T 68,27% ple, como base para el limite elegido de
1 tolerancia relativa de 0,1%.
1 T
+1° g
+2°
+3°
.Determinacion de la incertidumbre de medida

Para determinar la incertidumbre de medida de una pesada se han de determinar y evaluar todos los
factores que influyen en forma importante sobre el resultado medido. Las principales factores de in-
fluencia de una incertidumbre de medida en el lugar de instalacion de la balanza son

— Sensibilidad

— Repetibilidad

— No linealidad

— Carga descentrada

La incertidumbre de medida se obtiene sumando las magnitudes de error cuadraticas, si éstas no se
influyen mutuamente.

Uges =J E(sensibilidad)2 + S(repe'ribilidad)2 + S(Iineolidmd)2 + E(corgo descentroda)2

13
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3.2.

Evaluacion de los factores de influencia:

— El error de medida debido a la sensibilidad de 1a balanza queda minimizado mediante el ajuste
totalmente automdtico con pesas internas. La inspeccién periddica de equipos de ensayo, p. €j.,
comprobacion con una pesa certificada externa, asegura que la sensibilidad es despreciable para la
incertidumbre de medida.

Atencidn con las balanzas sin pesas internas. En estas balanzas es muy probable que, debido a di-
ferencias de temperatura a lo largo del dfa, se produzca un potencial de error a tener en cuenta.

— La repetibilidad influye decisivamente sobre la incertidumbre de medida cuando se trata de pesos
pequefios. Es, por tanto, el factor decisivo para determinar el peso minimo. Cuanto menor es el
peso cargado, mayor es el error relativo en una balanza.

— Las desviaciones de medida debidas a linealidad y a carga descentrada slo son apreciables con
pesos grandes. A esta escala de pesos el error relativo es pequefio, por lo que la participacién de
linealidad y de carga descentrada en el error es despreciable en la determinacién de la pesada
minima.

Determinacion de la pesada minima
la pesada minima debe determinarse siempre in situ, para incluir también los efectos de la persona
que pesa y del entorno. También deben estar definidas y documentadas la configuracion de la balan-
za, p. €]., corta-aires interior y la adaptacion del criterio de estabilidad interno de la balanza.
La pesada minima permitida viene dada por
— la repetibilidad de una balanza en el lugar de instalacion
— la precisi6én de indicacién
— el limite de tolerancia relativa exigido de la desviacion maxima de medida
— el intervalo de probabilidad requerido.
Para la desviacion maxima de medida se ha establecido, p. €j., un limite de tolerancia del 1% y un
intervalo de probabilidad de 99,73% (desviacion tipica triple).

Mediante 10 determinaciones de un peso se calcula la desviacion tipica in situ. La desviacién
tipica relativa se obtiene del cociente de la desviacion tipica (sd) y del valor medio del peso.

rsd=sd/Xx3x100 [%] «m» es la carga aplicada
El factor 3 incluye el intervalo de probabilidad definido de 99,73% (desviacion tipica triple).

Observacion: La pesada minima no debe ser inferior a la precision de indicacion multiplicada por 200.
Si fuera inferior, puede haber ciertas desviaciones de medida que la balanza no resuelva.

Si el valor obtenido queda por debajo del limite de tolerancia exigido (<1%), se puede repe-
tir el mismo proceso con un peso menor.



Influencia del peso sobre la desviacion de medida

Peso [mg] desviacion tipica desviacion tipica desviacion tipica
medida [mg] triple [mg] relativa triple [%]
2500 0,7 2,1 0,08
500 0,5 1,6 0,3
100 0,38 1,1 1,1

Relacion entre peso absoluto, repetibilidad (sd) y desviacion fipica relativa (rsd). La repetibilidad (10 determinaciones) se
ha calculado con pesos diferentes sobre una balanza con precision de indicacién 1 mg, sin corta-aires y con criterio de
estabilidad (ReproSet: good).

El resultado demuestra que las mediciones de 100 mg se sitian ya por encima de la tolerancia definida de 1%. Si se defi-
niera el limite de folerancia segun farmacopea en 0.1%, la pesada en esta balanza tendria que sobrepasar 2,5 g en estas
condiciones ambientales (el limite de la pesada minima se puede determinar con cualquier exactitud).

Este resultado se puede optimizar mediante:

— el cambio de emplazamiento de la balanza

— el uso de un corta-aires (corta-aires interior)

— un criterio de estabilidad mds riguroso (ReproSet good - best)

— una balanza con mejor precision de indicacion (1 mg - 0,1 mg)

3.3. Estimacion de la pesada minima
¢Qué balanza se debe seleccionar teniendo en cuenta la pesada minima? Se puede hacer una prime-
ra estimacién de la precision de indicacién necesaria con ayuda de los datos del fabricante para la
repetibilidad.

Pesada minima permitida segin las especificaciones técnicas

Balanza Precision de Repetibilidad  Pesada minima para diferentes condiciones de limite
indicacion [mg] [mg] de tolerancia e intervalo de probabilidad [%]
0.1% 0.1% 1% 1% 1%
3sd [mg] 2sd [mg] 3sd [mg] 2sd [mg] sd [mg]
UMT5 0,0001 0,00025 0,75 0,5 0,075 0,05 0,025
UMT2 0,0001 0,00025 0,75 0,5 0,075 0,05 0,025
MT5 0,001 0,0008 2,4 1,6 0,24 0,16 0,08
AT21 0,001 0,002 6 4 0,6 0,4 02 19
AT20 0,002 0,004 12 8 0,12 0,8 0,4
AT201/AT261 0,01 0,015 45 30 0,45 0,3 1,6
AG245 0,01 0,02 60 40 6 4 2
AT200 0,1 0,04 120 80 12 8 4
AG204 0,1 0,1 300 200 30 20 10
AB104 0,1 0,1 300 200 30 20 10
PR1203 1 1 349 249 0,3g 0,2g 014
PR8002 10 10 3049 20g 34 249 14
PR8001 100 50 150 g 100 g 159 1049 1049

Pesadas minimas permitidas segin las especificaciones del fabricante

Relacion entre precision de indicacion, repetibilidad especificada y pesada minima probable de diferentes modelos de ba-
lanzas. El peso minimo se ha calculado bajo distintas condiciones para el limite de tolerancia e intervalo de probabilidad
deseados.
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Ejemplo:

Observacion:

Un usuario trabaja con un limite de tolerancia de 0,1% a desviacién tipica triple. Quiere pesar
sustancias de gran valor en cantidades lo mds pequefias posible de hasta 1 mg. De Ia tabla se des-
prende que una balanza analitica ya no es suficiente para esta pesada, por lo que necesita una ultra-
microbalanza con una precisién de indicacion de 7 decimales.

Las especificaciones del fabricante sélo permiten una primera estimacién de la pesada minima. Los
resultados realmente alcanzables dependen de otros pardmetros, por lo que pueden ser mejores o
peores que los especificados en 1a tabla. Por ello es indispensable comprobar la repetibilidad real de
la balanza en el lugar de instalacion.

Pardmetros para 1a pesada minima alcanzable:

— Condiciones ambientales en el lugar de instalacion

— Destreza de 1a persona que hace las pesadas

— Configuracion de la balanza, como criterio de estabilidad interno

— Uso de un corta-aires interior



4. Trazabilidad

Un requisito basico para que los resultados medidos sean comparables y reconstruibles es la reproducibilidad de la medi-
cién. La reproducibilidad (precision comparativa) pone de manifiesto si los resultados medidos son comparables, con
independencia de las condiciones ambientales.
Unas condiciones modificadas pueden referirse, p. €j., a los puntos siguientes:
— Observador
— Aparato medidor
— Patrén de referencia
— Condiciones del usuarion
— Lugar
— Hora

Patron de referencia

La masa es una magnitud que no se puede deducir fisicamente a partir de una constante natural.
Estd definida por un patrdn internacional, el kilogramo patron del BIPM (Bureau International des
Poids et Mesures) de Sévres, Parfs.

Pesas de control

Es necesario garantizar que la indicacién de balanzas diferentes coincide en todo el mundo con el pa-
trén de masa internacional. La determinacion de masas absolutas sélo es posible, en tltimo término,
por medio de mediciones comparativas con el kilogramo patrén en Paris. De ahi que cada pafs dis-
ponga de un patrén de peso propio de alta exactitud, derivado del kilogramo patrén de Paris. En los
distintos paises se derivan otros patrones de peso refiriéndolos al patrén especifico del pais.

El kilogramo patron es un
cilindro de platinof/iridio
(90/10) de 39 mm de
diémetfro y 39 mm de altura
con una densidad de

21,5 g/lcm?.
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Diagrama de trazabilidad de pesas certificables de METTLER TOLEDO

BIPM PTB NIST OFMET NRLM
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bracion: des Poids et Mesures  Bundesanstalt of Standards and Swiss Federal Laboratory of
' Paris Braunschweig Technology, Wash.  Office of Mefrology ~ Metrology, Japan
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Patron de control 1 mg - 20 kg
cada 2 afos NO 12
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de cliente
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Certificado de calibracion
para pesas. Certificado de
calibracion para pesas de
control de METTLER TOLEDO.

El proceso de la comparacin se realiza a través de un laboratorio de masas acreditado y se documenta
por medio de un certificado. Si una pesa de control estd certificada, se vincula al kilogramo patrén
con una serie continua de comparaciones (trazabilidad).

Cada comparacién en el sentido de la trazabilidad la realiza un laboratorio de masas certifi-
cado, se confirma mediante un certificado de calibracin y ha de repetirse a intervalos regulares (re-
certificacion). En un certificado de calibracién se indica la desviacion de las pesas del valor nominal
y la incertidumbre de medida.

Clases de exactitud de las pesas

En el marco de la inspeccién de equipos de ensayo, las normas de gestion de calidad exigen la cali-
bracién y ajuste de las balanzas a intervalos determinados con pesas «trazables». A tal fin hay que
utilizar pesas certificadas con una clase de exactitud adecuada.

Mediante la confirmacién de la clase segtin OIML (Organisation Internacionale de Métrolo-
gie Légale) R111, se garantiza que se cumplen los limites de error de acuerdo con la clasificacion de
pesas y que la calidad del material y el acabado superficial responden a la definicion internacional.

Deben utilizarse las siguientes clases de exactitud para comprobar una balanza in situ:



Recomendacién sobre las clases de pesa utilizadas

Clase  Resoluciéon* de la balanza Clase de balanza

F1 hasta 100.000 d Balanzas de precision de baja resolucion

E2 mads de 100.000 d Balanzas analiticas, balanzas de precision de alta resolucion

El mas de 2.000.000 d Balanzas analiticas de alta resolucion, microbalanzas, comparadores

* Resolucion = carga maxima / precision de indicacion

En general, la diferencia mdxima entre peso y valor nominal debe ser menor que un tercio de la exac-
titud exigida del resultado de pesada.

En las leyes de verificacién se hacen recomendaciones sobre las clases de exactitud para la
verificacion de balanzas, que pueden servir también de orientacién.

Limites de error de verificacion de los valores de peso convencionales

Valores Clase E1 Clase E2 Clase F1 Clase F2 Clase M1 Limites de error de verifi-
nominales enmg x en mg = en mg = en mg = enmg = cacion segun OIML R111.
1000 kg 500000 1500000 5000000 15000000 50000000 Los limites de error estdn
500 kg 250 000 750000 2500000 7500000 25000000 fambién referidos al valor
200 kg 100 000 300000 1000000 3000000 10000000 de pesoconvencional,
100 kg 50 000 150 000 500000 1500000 5000000 densidad del material
50 kg 25 000 75 000 250 000 750000 2500000 8 g/cm?® densidad del
20 kg 10 000 30 000 100 000 300000 1000000 aire 1,2 kg/m?, tempera-
5 kg 2,500 7,500 25,000 75,000 250,000 fura 20°C.
2 kg 1,000 3,000 10,000 30,000 100,000
1 kg 0,500 1,500 5,000 15,000 50,000
500 g 0,250 0,750 2,500 7,500 25,000
200 g 0,100 0,300 1,000 3,000 10,000
100 g 0,050 0,150 0,500 1,500 5,000
50 ¢ 0,030 0,100 0,300 1,000 3,000
20 ¢ 0,025 0,080 0,250 0,800 2,500
10 g 0,020 0,080 0,200 0,600 2,000
5g 0,015 0,050 0,150 0,500 1,500
24 0,012 0,040 0,120 0,400 1,200
149 0,010 0,040 0,100 0,300 1,000
500 mg 0,008 0,025 0,080 0,250 0,800
200 mg 0,006 0,200 0,060 0,200 0,600
100 mg 0,005 0,015 0,050 0,150 0,500
50 mg 0,004 0,012 0,040 0,120 0,400
20 mg 0,003 0,010 0,030 0,100 0,300
10 mg 0,002 0,008 0,025 0,080 0,250
5 mg 0,002 0,006 0,020 0,060 0,200
2mg 0,002 0,006 0,020 0,060 0,200
1 mg 0,002 0,006 0,020 0,060 0,200




Gestion de calidad

5. Técnica de pesada en el sistema gestion de calidad (@M)

En el folleto «Gestion de calidad» se exponen los detalles bésicos de la cualificacion, validacion e inspeccion de instru-
mentos de medida. En este capitulo se proponen sugerencias y procedimientos concretos a nivel operacional.

5.1.

Historial del equipo de
pesada

Todos los pasos realizados,
desde la cualificacién hasta
el control peridédico, se pue-
den documentar en el histo-
rial del equipo de pesada.

Cualificacion
La cualificacion y calibracién de instrumentos de medida comprende 4 procesos, cuya realizacién es
preciso documentar.
— Design Qualification (D.Q.)
— Installation Qualification (1.Q.)
— Operational Qualification (0.Q.)
— Performance Qualification (P.Q.)
Para documentarlo resulta muy ttil un historial del equipo de pesada, que acompafia a una
balanza durante todo el ciclo vital y donde se pueden registrar todas las acciones emprendidas.

D.Q.

Para la Design Qualification de la técnica de pesada, el usuario debe familiarizarse necesariamente
con el capitulo 1-3 de este folleto, donde se describen las bases de la técnica de pesada, necesarias
para definir los criterios minimos aplicables a una balanza para lograr el propio objetivo de calidad.
La D.Q. termina con una decision de compra fundamentada para uno o dos modelos de balanza.

L.Q.

La Installation Qualification describe todos los pasos para la instalacion de una balanza, hasta la
puesta en funcionamiento. La I.Q. ha de renovarse cada vez que cambia el emplazamiento, por lo que
se recomienda al usuario definir un procedimiento normalizado de trabajo (PNT).

0.Q.

La Operational Qualification asegura las funciones bésicas en el lugar de instalacion, p. ej., que el
valor mostrado coincida con el peso cargado. La 0.Q. estd asociada al lugar de instalacion de la
balanza y ha de renovarse también después de de cada cambio de cualquier traslado, ya que las con-
diciones ambientales cambian.

P.Q.
Afin de comprobar el rendimiento de una balanza en servicio bajo condiciones operativas, se lleva a
cabo una comprobacion con 2—3 sustancias propias de la empresa. Este paso es muy conveniente
cuando se trata de productos inestables, higroscopicos, cargados electrostdticamente o magnéticos.



5.2.

Validacion
La validacion de un procedimiento demuestra que éste es adecuado para la aplicacion prevista. Se han
de incluir y comprobar por separado todas las operaciones del procedimiento.

Entre estas operaciones estdn:

— Almacenamiento, toma y preparacion de una muestra
— Comprobacién del método analitico como tal

— Registro y evaluacion de los datos obtenidos

En la mayorfa de los casos, después de la cualificacion de una balanza no es necesaria una
validacion del propio proceso de pesada, siempre que no se trate de sustancias criticas, p. ej., con
caracterfsticas inestables, higroscdpicas, electrostaticas o magnéticas.

La pesada multiple de muestras de la misma sustancia puede dar una primera pista. La des-
viacion tipica de la balanza no debe diferir significativamente de los resultados obtenidos con una
pesada inerte.

La validacion y el System Suitability Test de la técnica de pesada se discuten con mayor de-
talle en el folleto de gestion de calidad.
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6. Inspeccion de equipos de ensayo

En el trabajo rutinario se comprueba periddicamente si ha cambiado por el uso diario la calidad de los resultados de los
instrumentos medidores. La comprobacion debe hacerse de acuerdo con un método normalizado (SOP, Standard Oper-
ating Procedure) a fin de obtener resultados de control objetivos y comparables, aun cuando la comprobacion la efectien
personas distintas.

En el 4mbito de [a pesada se recomienda encargar a un especialista una prueba mas a fondo, una vez al afio, en el sen-
tido de una Operational Qualification. Tal prueba no puede hacerla normalmente el usuario, pues se necesita un alto
nivel de adiestramiento.

Entre estos intervalos anuales, el usuario debe llevar a cabo periédicamente pequefias pruebas, p. €j., cargar una
pesa certificada.
Segiin vaya siendo necesario, la prueba se puede completar también con una nueva determinacion de la pesada minima.
Para la inspecci6n de equipos de ensayo, en una balanza es preciso seguir los pasos siguientes:
— Definir contenido del ensayo
— Definir tolerancias, ;qué desviaciones de medida puede tolerar mi aplicacién?
— Intervalos de ensayo, ;como puedo calcular una separacion racional entre ensayo y ensayo?
— Optimizar la documentacion; ;qué extension debe tener la documentacidn para pasar una auditorfa o una inspeccion?

6.1. Definir el contenido del ensayo

Con vistas a la comparabilidad de los resultados obtenidos debe definirse un procedimiento normali-

zado de trabajo (PNT) para el ensayo a realizar.

Ejemplo de un PNT para la revisién de una balanza:

1. Aclimatar las pesas de control al ambiente

2. Nivelar la balanza

3.La balanza debe estar conectada o en posicion «standby» 30 minutos, como minimo, antes de la
revision.

4. Limpieza de la balanza y revisin de los espacios intermedios entre plato de pesada y carcasa de la
balanza (libertad de movimiento).

5. Ajuste de la balanza (s6lo si lleva pesas internas)

6. Tarado de la balanza

7. Colocacidn de la pesa de control certificada (E2 6 F1) en el centro del platillo. manipular las pesas
de control con guantes o pinzas.

8. Comparacion del valor de lectura con la masa indicada del peso tedrico.
Si se ha sobrepasado 1a tolerancia definida, hay que repetir el ensayo.
Si se sigue sobrepasando la tolerancia, hay que desconectar la balanza, marcarla como defectuosa
y avisar al servicio técnico.

9. Hay que documentar los resultados de la comprobacién (p. ej., registrindola en el historial).



6.2. Fijacion de limites de aviso y de intervencion
Tomando por base la mdxima desviacién admisible en las medidas de una balanza, se pueden fijar
1imites de aviso y de intervencién para los ensayos regulares.

Esto tiene la ventaja de que, incluso si se sobrepasa el limite de intervencion, se puede lograr
el objetivo de calidad buscado y evitar asf la muy costosa medicion posterior o la suspensién de la en-
trega de lotes enteros de produccion.

Es conveniente poner el [imite de aviso a /3 aprox. y el de intervencion a %/3 aprox. de la ma-
xima desviacion admisible de la balanza. En el PNT para ensayo de la balanza deben regularse las
medidas a adoptar si se sobrepasa uno u otro limite.

Ejemplo:

Limite de aviso sobrepasado:

— Ajustar la balanza

— Ensayar de nuevo

a)La balanza estidentro de la tolerancia — Accion : Reducir intervalo de ensayo
b)La balanza estd fuera de tolerancia — Solicitar servicio técnico

Limite de intervencién alcanzado o sobrepasado:

— Poner inmediatamente la balanza fuera de servicio

— Solicitar servicio técnico

— Calibrarla antes de ponerla otra vez en funcionamiento y comprobarla de nuevo

Observacion: Puede ocurrir que se sobrepasen los limites de aviso sin advertirlo cuando la pesada es inferior al
peso utilizado para el ensayo. Por ello se recomienda efectuar siempre el ensayo con una pesa menor.
Si se pesa frecuentemente por encima de 1a pesada minima, puede convenir probar también en esta
zona de pesos (ensayo en el punto de utilizacién).

6.3. Intervalos de ensayo
El intervalo entre dos comprobaciones depende, andlogamente a la tolerancia, de la seguridad
necesaria en cada caso. La regla basica es: Cuanto mds influyan los resultados de pesada sobre la
calidad del producto, mds frecuentes deben ser los ensayos, que en determinados casos pueden ser
necesarios antes de cada pesada.
Por lo general, las balanzas con pesas de ajuste incorporadas o con un dispositivo de ajuste 93
totalmente automadtico permiten ampliar los intervalos de ensayo. T

Recomendacion sobre intervalos de ensayo en caso de sustancias no criticas:

Comprobacion con una pesa certificada
externa en el punto de utilizacion

balanzas con

ajuste fotalmente aufomdtico 12 veces al afio
balanzas

sin pesas internas 52 veces al afo
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6.4.

Documentacion de los resultados de ensayo

La documentacion de la inspeccién de equipos de ensayo debe permitir a terceros reconstruir el esta-
do de una balanza (p. ej., auditores). Una ayuda para dar a una documentacion la extension nece-
saria es aqui la «Regla de las 5W» tomada de las Buenas Practicas de Laboratorio

Regla de las 5W:
¢Quién (Wer) ha hecho qué (Was), cudndo (Wann), para qué (Womit) y por qué (Warum)?

En las balanzas modernas del nivel profesional, la documentacion de los ensayos periddicos
puede llevarla el usuario muy ficilmente sin cometer errores por medio de una impresora. Segiin las
exigencias a cumplir por el sistema de gestion de calidad se deduce el periodo de tiempo apropiado
durante el cual deben archivarse los informes de medida.

Control de balanzas PR, de las instrucciones de manejo
Impresion de informes de test y de ajuste en una impresora.
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Hay disponibles originales adecuados como base de documentacion para los pasos realizados (insta-
lacion, conservacion, mantenimiento, calibracion, etc.).

La documentacién de todos los pasos realizados en el marco de la inspeccion de equipos de
ensayo se puede llevar en un historial del equipo de pesada. Se asigna a cada balanza un historial
propio, donde se pueden anotar todas las acciones emprendidas a lo largo del ciclo vital completo del
producto. Este tipo de documentacion facilita las auditorias, al asegurar su facil examen.

Historial del equipo de pesada
Todos los pasos realizados, desde la
cualificacién hasta el control periodi-
co, se pueden documentar en el histo-
rial del equipo de pesada.
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