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INSTRUCTIVO PARA VERIFICACIÓN DE MATERIAL VOLUMÉTRICO 





1. OBJETIVO

Establecer los criterios y la metodología para la verificación del material volumétrico utilizado en el laboratorio de aguas.

2. ALCANCE
	
Este procedimiento aplica al instrumental volumétrico que tiene incidencia crítica sobre las medidas de los ensayos realizados en el laboratorio de aguas.

3. GLOSARIO

VOLUMEN: Porción de espacio que ocupa un cuerpo ya sea sólido, líquido o gaseoso.

CAPACIDAD: Es el volumen de un fluido que puede contener o suministrar un instrumento de medición.

FLUJO: Volumen de fluido que pasa a través de la sección transversal de un ducto por unidad de tiempo.

TEMPERATURA DE USO: La temperatura de líquido que se va a medir está indicada sobre la superficie del material. El valor corresponde a 20°C ± 2°C, la medición de líquidos con una temperatura diferente incluye un error adicional al ensayo.

AJUSTE POR CONTENIDO “IN”: La cantidad de líquido contenido corresponde exactamente al volumen indicado sobre el aparato: Probetas graduadas, matraces aforados. 

AJUSTE POR VERTIDO “EX”: La cantidad de líquido vertido corresponde exactamente al volumen indicado sobre el aparato: la cantidad de líquido que permanece adherida a la pared de vidrio, debida a la humectación, se tuvo en cuenta al realizar el ajuste. Pipetas graduadas, Pipetas aforadas y las buretas.

TIEMPO DE VERTIDO: Como tiempo de vertido se define al período de tiempo necesario para el descenso libre del menisco (vertido de agua por la fuerza de la gravedad), desde el aforo superior hasta el aforo inferior de volumen, o hasta la punta del aparato. En los aparatos volumétricos de la clase AS, a esto debe sumarse el tiempo de espera especificado.

TIEMPO DE ESPERA: comienza en el momento en el cual el menisco permanece quieto a la altura de la marca de volumen inferior o bien a la punta de vertido. En el tiempo de espera se escurren restos de líquido de la pared de vidrio. En los aparatos volumétricos (ajustados por vertido 'Ex'), el volumen de líquido vertido es siempre menor que el volumen contenido en el aparato. Esto se debe a que, debido a la humectación, en la superficie interior del aparato de medición queda una película de líquido retenida. El volumen de esta película de líquido depende del tiempo de vertido, el cual fue tenido en cuenta durante el ajuste del aparato de medición.

ERRORES DE VOLUMEN POSIBLES: El volumen vertido por una pipeta o una bureta será menor cuando su punta está quebrada (menor tiempo de vertido), o mayor cuando la punta no está limpia, dificultando el vertido del líquido (mayor tiempo de vertido). El volumen también aumenta cuando, después del pipeteado, el líquido restante en la punta es soplado equivocadamente.

TOLERANCIA: La clase de exactitud del material se encuentra especificada con una marca, al igual que su valor: 
 
CLASE A/AS: las tolerancias del volumen están dentro de los límites fijados por las normas DIN e ISO.
 
CLASE B: las tolerancias del volumen están dentro del doble de los límites de error para la clase A/AS.

BALONES O MATRACES VOLUMÉTRICOS: Instrumentos fabricados y ajustados para contener. Su capacidad está definida como el volumen que pueden contener hasta el trazo especificado, cuando su temperatura de uso y la del líquido es de 20°C.

PIPETAS: Instrumentos utilizados para el suministro de líquidos, cuya capacidad (de un trazo) está definida como el volumen de agua que puede suministrar cuando se llenan, ajustan y drenan de acuerdo a su diseño. Existen de dos tipos:
a. Graduadas: consistentes en un cilindro con estrechamiento cerca de la punta, sobre la cual está fijada una escala de graduación.
b. Aforadas: las cuales disponen generalmente de un bulbo en la región central de su cuerpo, con un solo trazo de graduación.

PROBETAS GRADUADAS: Consisten de un cilindro que puede disponer de un solo trazo o de una escala graduada. Se ajustan para contener y su capacidad se define como el volumen de líquido que pueden contener cuando es llenada hasta el trazo especificado.

BURETAS: Son instrumentos de ajuste para verter mediante una válvula de descarga que permite controlar el flujo del líquido.

MÉTODO GRAVIMÉTRICO DE CALIBRACIÓN: Consiste en determinar el volumen de un líquido contenido o suministrado por un instrumento, mediante el conocimiento de su masa y su densidad, para lo cual se requiere el uso de una balanza, un termómetro y una tabla o una fórmula que permita obtener el valor de la densidad del líquido de prueba a la temperatura de trabajo.

4. DESARROLLO

En los laboratorios se llevará el registro “M.EDS-04.INST.01.F.01 Inventario de Material Volumétrico”, el cual se actualizará con las entradas, las salidas, información de calibraciones, cambio de ubicación, entre otras.

· Preparación de materiales, equipos y reactivos:

Se realiza el alistamiento de los siguientes equipos para la verificación:
· Balanza analítica
· Termómetro Digital
· Termohigrómetro

Igualmente deben alistarse los siguientes materiales:
· Agua des ionizada
· Instrumento a verificar (material volumétrico de vidrio)
· Recipiente de pesar
Como recomendación debe manipularse el material de vidrio con guantes; así como todos los requisitos establecidos en la Norma Técnica Colombiana NTC 2454  “Material de vidrio para laboratorio.  Material volumétrico de vidrio. Métodos de uso y medición de la capacidad.”

· Identificación del material volumétrico:

El material volumétrico debe identificarse con un código que se compone de tres números consecutivos (000) y un carácter alfabético (000(a-z)) después de finalizar las serie numérica.

· Selección de la muestra:

La verificación del material volumétrico se llevará a cabo cada dos años.

Serán objeto de Verificación: los Balones o matraces aforados, pipetas graduadas y aforadas. Su verificación se realizará tomando 1 muestra por cada lote de instrumentos.
Así mismo, cuando llegue un nuevo lote de instrumentos al laboratorio, se realizará su verificación, para asegurar la pertinencia de uso.

Las buretas digitales serán verificadas en caso de observar anomalías en su funcionamiento, o de realizar limpieza especializada o ajuste.

· Factores que afectan la precisión de los instrumentos de medición:

Se deben garantizar las siguientes condiciones ambientales, para asegurar la precisión de la medición al momento de la verificación:

- Temperatura: entre 15 °C y 30 °C
- Humedad Relativa entre 35% y 85%


· Procedimiento

Se procede a realizar el llenado del instrumento con agua desionizada y luego se realiza el ajuste del menisco. El menisco se debe ajustar de tal modo que el plano del borde superior de la línea de graduación esté horizontalmente tangencial al punto más bajo del menisco y con la vista en el mismo plano. 

Correcto              Incorrecto              Incorrecto
Menisco              
Línea de 
graduación








Cuando el instrumento sea usado con líquidos coloreados la línea horizontal de vista debe ser tomada a través del borde superior del menisco. Se hace la determinación de la masa de agua. Se registra la temperatura del agua y de las condiciones ambientales. Se procede a calcular el volumen. Esta operación se realiza por triplicado.

Los instrumentos graduados como buretas y pipetas graduadas; se verifican en tres puntos que son: el volumen nominal, 50% del volumen nominal y el 10% del volumen nominal.

Además es recomendable depositar los aparatos volumétricos a verificar por lo menos 1 hora en la sala donde se llevarán a cabo las verificaciones, esto con el fin de igualar la temperatura de la sala y el material.
Este procedimiento se debe realizar por triplicado para cada volumen a verificar. 

· Consideraciones generales para el uso de pipetas:

Pipetas Aforadas y Pipetas Graduadas:

Pipetas aforadas
Ajuste: Clase AS: Ex + 5 s ó Ex + 15 s
Clase B: 'Ex'
Normalmente de mayor exactitud de medición que las pipetas graduadas
Modelos de pipetas aforadas: El modelo más importante es la pipeta aforada con 1 solo aforo (vertido completo). 

Pipetas graduadas
Ajuste: Clase AS: 'Ex + 5 s'
Clase B: 'Ex'
La escala permite leer volúmenes parciales
Tipos de pipetas graduadas:
- Tipo 2: Volumen nominal arriba, vaciado total también para volúmenes parciales
- Tipo 1: Volumen nominal abajo, vaciado parcial para todos los volúmenes
- Tipo 3: Volumen nominal abajo, vaciado total solamente para el volumen nominal.
· Método de verificación para material volumétrico ajustado por  vertido "Ex"

Pipetas de vidrio

Pipetas ajustadas por vertido 'Ex' 
Pipeteado correcto con pipetas aforadas:

Llenado:
1. Llenar la pipeta utilizando un auxiliar de pipeteado, hasta sobrepasar la marca del volumen deseado aprox. 5 mm. 
2. Limpiar el exterior de la punta de la pipeta con un paño de celulosa. 
3. Ajustar el menisco. 
4. Quitar la gota restante en la punta.

Vaciado:
5. Mantener la pipeta en posición vertical, colocar la punta de la pipeta contra la pared interna de un recipiente de recogida que se mantiene inclinado y dejar salir el contenido. ¡No apartar la punta de la pipeta de la pared! 
6. Tan pronto como el menisco permanezca quieto en la punta, empieza el tiempo de espera de 5 s (solamente en pipetas, clase AS). 
7. Una vez transcurrido el tiempo de espera, llevar la punta de la pipeta aprox. 10 mm hacia arriba contra la pared del recipiente y desprender la gota. Al hacerlo, se verterá un poco más de líquido residual.

Tipo 1 y tipo 3: Para la utilización de pipetas graduadas de tipo 1 ó 3 (punto cero arriba), el menisco debe en primer lugar, ajustarse en el punto cero y, a continuación vaciarse el líquido hasta un poco por encima del volumen parcial deseado. Después de un tiempo de espera de 5 s el menisco debe ajustarse una segunda vez.

Procedimiento de verificación:

1. Determinar la temperatura del agua del ensayo. 
2. Determinar el peso del recipiente de pesar. 
3. Sujetar la pipeta en el soporte en posición vertical.
4. Llenar la pipeta mediante un auxiliar de pipeteado hasta sobrepasar la marca anular del volumen nominal de aprox. 5 mm.
5. Limpiar el exterior de la punta de la pipeta con un paño de celulosa.
6. Ajustar el aparato de medida exactamente mediante vaciado de líquido.
7. Como resultado, el punto más bajo del menisco debe encontrarse a la misma altura que el borde superior de la marca.
8. Si permanece una gota en la punta, escurrirla. 
9. Después, colocar la punta de la pipeta tocando la pared inclinada del recipiente y dejar salir el líquido en el recipiente de pesar. En cuanto el menisco permanezca quieto en la punta de la pipeta, empieza el tiempo de espera.
10. Después del tiempo de espera de 5 segundos, escurrir la punta en la pared interior del recipiente.
11. Si permanece una gota en la punta: escurrirla en la pared interior del recipiente de pesar.
12. Volver a determinar el peso del recipiente de pesar.

Nota: En pipetas ajustadas por vaciado parcial, se coloca la punta de la pipeta tocando la pared inclinada del recipiente de pesar y se deja salir el agua hasta aprox. 10 mm por encima de la marca de división más baja. Después del tiempo de espera de 5 segundos, se ajusta exactamente sobre la marca de división.

Pipetas digitales

Procedimiento de verificación
1. Ajustar el volumen
2. Determinar la temperatura del ensayo
3. Colocar una nueva punta
4. Colocar el recipiente de recogida sobre la balanza y tararlo.
5. Aspirar el líquido
6. Expulsar el líquido en el recipiente de pesar.
7. Apuntar el valor de la pesada.

Consideraciones generales para el uso de buretas

Las Buretas son aparatos volumétricos en vidrio ajustados por vertido 'Ex', que sirven para la valoración en el análisis de patrón. 

Ajuste
Clase AS: 'Ex + 30 s'
Clase B: 'Ex'

Manejo
1. Enjuagar la bureta con la solución patrón a utilizar y alinearla de manera que el tubo de la bureta quede vertical. Al hacerlo, tener en cuenta que sólo pueden utilizarse soluciones patrón totalmente homogéneas. No debe haber ni turbiedades, ni floculaciones, ni depósitos (control visual). 
2. Llenar la bureta hasta sobrepasar ligeramente la marca cero. Para desairar la llave de bureta, dejar salir el líquido hasta llegar, como máximo, al volumen nominal. Si a pesar de ello permanece una pequeña burbuja de aire en la bureta, mantener la bureta inclinada y golpear con el dedo ligeramente en el lugar donde se encuentre la burbuja. 
3. Verter la solución patrón sin formación de burbujas de aire hasta sobrepasar en aprox. 5 mm la marca cero.
4. Al dejar salir el líquido ajustar exactamente el punto cero. La lectura debe efectuarse a la altura de los ojos.  
5. Eliminar la gota eventualmente adherida a la punta de salida. 
6. Abrir la llave de bureta y añadir lentamente la solución patrón a la solución con el analito (con indicador). Al hacerlo, la llave de bureta no debe tocar la pared de vidrio del recipiente.
7. La lectura del volumen valorado se efectúa a la altura de los ojos. Con el tiempo de la duración de la valoración, normalmente ya se ha cumplido el tiempo de espera (clase AS: 30s). Éste deberá tenerse en cuenta durante la calibración del aparato de medición. 
8. Una gota eventualmente adherida a la punta de salida de la llave se escurre tocando la punta con la pared interna del recipiente de recogida para adicionar la gota, ya que forma parte del volumen valorado. 
Antes de proceder a una nueva valoración, ajustar de nuevo el punto cero, ya que la valoración siempre tiene que comenzarse desde el punto cero.

Buretas de vidrio

Procedimiento de verificación

1. Determinar la temperatura del agua del ensayo. 
2. Determinar el peso del recipiente de pesar. 
3. Sujetar la bureta en el soporte en posición vertical.
4. Llenar la bureta hasta sobrepasar la marca cero de aprox. 5 mm y dejar salir el líquido hasta el volumen nominal para evacuar el aire de la llave de bureta.
5. Tras el primer llenado puede permanecer una pequeña burbuja de aire en la llave de bureta. Para eliminar esta burbuja, mantener la bureta inclinada y golpear con el dedo ligeramente en el lugar donde se encuentre la burbuja.
6. Llenar la bureta hasta sobrepasar la marca cero del volumen nominal de aprox. 5 mm.
7. Al hacerlo, la pared de vidrio por encima de la marca cero no se debe humectar (en caso necesario, limpiarla con un paño de celulosa).
8. Ajustar exactamente sobre el punto cero mediante evacuación de líquido.
9. El punto más bajo del menisco y el borde superior de la marca deben encontrarse a la misma altura. Con las buretas con franja de Schellbach el punto de contacto de ambas puntas de flecha y la marca cero deben encontrarse a la misma altura cuando la lectura esté exenta de paralaje.
10. Después, dejar salir el agua libremente en el recipiente de pesar hasta aprox. 5 mm por encima de la marca de división más baja la llave de bureta estando abierta totalmente y sin que la punta de la bureta toque la pared de recipiente.
11. Posterior del tiempo de espera de 30 segundos (leer el tiempo en el cronómetro), ajustar el menisco exactamente sobre la marca de división del volumen nominal y escurrir la punta en la pared interior del recipiente.
12. Si permanece una gota en la punta: escurrirla en la pared interior del recipiente de pesar.
13. Volver a determinar el peso del recipiente de pesar.

Bureta digital

1. Determinar la temperatura del agua del ensayo. 
2. Llenar el aparato hasta el tope superior. 
3. Dosificar 5 gotas en un recipiente separado y traspasar la cánula de valoración al recipiente.
4. Colocar el display a cero ("Clear").
5. Colocar el recipiente de recogida sobre la balanza y tararlo.
6. Colocar el recipiente bajo la cánula de valoración y dosificar el volumen nominal total sin pausas (la cánula no tiene contacto con la pared del recipiente). ⇒ La dosificación se realiza con ambas manos para posibilitar una dosificación sin interrupciones.
7. Traspasar la cánula de valoración al recipiente de recogida.
8. Colocar el recipiente de recogida sobre la balanza; apuntar el valor de la pesada.

· Método de verificación para material volumétrico ajustado por  vertido "In"

Balones aforado (Matraces) 

1. Determinar la temperatura del agua del ensayo. 
2. Determinar el peso del aparato de medida seco sin carga. (W1) 
3. Llenar el aparato de medida con líquido del ensayo hasta sobrepasar la marca anular de aprox. 5 mm. 

- La pared de vidrio por encima del menisco no se debe humectar; en caso necesario, limpiarla con un paño de celulosa.

4. Ajustar el menisco exactamente sobre la marca anular mediante vaciado de líquido.

- Como resultado, el punto más bajo del menisco debe encontrarse a la misma altura que el borde superior de la marca.

*Determinar el peso del aparato de medida con carga.

· Registro de los datos

Toda la información obtenida durante el proceso de verificación del material volumétrico quedará consignada en el registro “M.EDS-04.INT.01.F.02 Datos Primarios Verificación Material Volumétrico”.

Los resultados consolidados de los ensayos de verificación son diligenciados en el registro de “Verificación de Material Volumétrico”. Los cálculos se realizan conforme lo establecido en las formulas y tablas relacionadas del anexo B de la NTC 2454.



· Cálculos y Procesamiento de los datos

Para el procesamiento de los datos, se debe aplicar la siguiente fórmula, 
𝑉_0=((𝑊_𝐿𝐿−𝑊_𝑣)/(𝑑_𝑎𝑔𝑢𝑎−𝑑_𝑎𝑖𝑟𝑒 )∗[1−𝑑_𝑎𝑖𝑟𝑒/𝑑_𝑝𝑒𝑠𝑎 ])∗(1−{𝛿∗[𝑇−𝑇_0 ]})





Donde,
Vo: Es el volumen a una temperatura de referencia de To=20 °C, 
δ: Es el coeficiente de expansión térmica del material de construcción del instrumento
WLL: Es el peso del instrumento lleno 
Wv: Es el peso del instrumento vacío
d agua: Es la densidad del agua
d aire: Es la densidad del aire
d pesa: es la densidad de la pesa. 
T: es la temperatura del agua
Con el valor de Vo, se establece lo siguiente:
Vo-V(nominal)= Error

· Verificación de material volumétrico

La verificación de todo el material volumétrico se realizará en el registro “M.EDS-04.INST.01.F.03 Verificación de Material Volumétrico”.

5. CONDICIONES GENERALES

Para análisis e interpretación de resultados se apoya en la legislación que la aplica

6. DOCUMENTOS RELACIONADOS

Norma NTC-ISO/IEC 17025
NTC 2454.  Material de vidrio para laboratorio.  Material volumétrico.  Métodos de uso y medición de la capacidad. 
NTC 2175.  Material de vidrio para laboratorio.  Buretas. Requisitos generales
NTC 2201.  Material de vidrio para laboratorio.  Pipetas graduadas. Requisitos generales
NTC 2052. Material de vidrio para laboratorio.  Pipetas aforadas (de un solo trazo)
NTC 2322. Material de vidrio para laboratorio. Balones volumétricos de un solo trazo

7. CONTROLES

· Criterios de aceptación

Error máximo permitido para el material volumétrico (EMP): El error máximo permisible se ha establecido según el volumen y la clase de los materiales y se encuentran relacionados en tablas en el anexo de este documento. Lo anterior de acuerdo a las Normas técnicas correspondientes.
Si este error se encuentra dentro de los errores especificados por el fabricante, el instrumento Cumple, de lo contrario, el instrumento No cumple, y se procede de acuerdo a lo establecido para Trabajo No Conforme
8. ELEMENTOS SUPLEMENTARIOS (ANEXOS)

M.EDS-04.INST.01.F.01 Inventario de Material Volumétrico
M.EDS-04.INST.01.F.02 Datos Primarios Verificación Material Volumétrico
M.EDS-04.INST.01.F.03 Verificación de Material Volumétrico 
ANEXOS. Tabla 1. Errores máximos permitidos para instrumentos volumétricos según norma


	ANEXOS. Tabla 1. Errores máximos permitidos para instrumentos volumétricos según norma

	Instrumento
	Norma técnica Colombiana NTC
	Capacidad nominal (mL)
	Error máximo permitido (mL) - EMP

	
	
	
	Clase A  (±) mL
	Clase B (±) mL

	Pipetas
	2052
	0,5
	0,005
	0,01

	
	
	1
	0,008
	0,015

	
	
	2
	0,01
	0,02

	
	
	5
	0,015
	0,03

	
	
	10
	0,020
	0,04

	
	
	20
	0,030
	0,06

	
	
	25
	0,030
	0,06

	
	
	50
	0,050
	0,1

	
	
	100
	0,080
	0,15

	
	
	200
	0,1
	0,2

	Balones / Matraces
	2322
	5
	0,025
	0,05

	
	
	10
	0,025
	0,05

	
	
	25
	0,04
	0,08

	
	
	50
	0,06
	0,12

	
	
	100
	0,10
	0,20

	
	
	200
	0,15
	0,30

	
	
	250
	0,15
	0,30

	
	
	500
	0,25
	0,50

	
	
	1000
	0,40
	0,80

	
	
	2000
	0,60
	1,20

	Buretas
	2175
	1 (DME 0,01 mL)
	0,01
	0,02

	
	
	2 (DME 0,01 mL)
	0,01
	0,02

	
	
	5 (DME 0,02 mL)
	0,01
	0,02

	
	
	10 (DME 0,02 mL)
	0,02
	0,05

	
	
	10 (DME 0,05 mL)
	0,02
	0,05

	
	
	25 (DME 0,05 mL)
	0,03
	0,05

	
	
	25 (DME 0,1 mL)
	0,05
	0,1

	
	
	50 (DME 0,1 mL)
	0,05
	0,1

	
	
	100 (DME 0,2 mL)
	0,1
	0,2

	DME: División mínima de escala
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