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La nueva norma para la acreditacion de laboratorios, ISO 17025, que reemplaza a la
Guia ISO 25, establece requisitos mas rigurosos en lo concerniente a la validacion de
meétodos de ensayo, de software y de equipos, e incluye reguerimientos de calculo de
iIncertidumbre de medicion.

Aspectos considerados:

Preparacion de soluciones de calbracion, calculo de
iIncertidumbre de la concentracion resultante. Comparacion
entre la preparacion volumétrica, gravimeétrica y con dilucion
automatica.

Influencia de la estabiidad del equipo. Evaluacion de la
desviacion estandar de las areas obtenidas en idénticas
condiciones de operacion.

e de ensay uestras analizadas Curva de calibracion. Validacion del software del equipo,
Determinacion de metil parabeno por HPLC Se analizaron dos muestras de metil parabeno disueltas en una mezcla COmparaCién con CélCUlOS EfeCtuadOS con otros pr()gramas-
Disoivente: aguay etanol (6%) esieonienaguagsn Discusion del calculo de incertidumbre

. . - Concentraciones nominales: 302.63 0.15 g/ml
Fase movil: agua - acetonitrilo - acético (60:39:1) 62.77 015 g/ml

Columna: RP18 125 x4 mm, 5 micrones

Detector: UV 254 nm

Calculo de incertidumbre

o | | | . Utlizando las formulas anteriores y teniendo en cuenta las operaciones
Preparacion de disoluciones de calibracion realizadas, se calculo la incertidumbre para las distintas preparaciones. Se
A/\ obtuvieron los siguientes resultados.
Preparacion volumetica: Preparacion gravimétrica: Fuentes de incertidumbre consideradas:
Se przparO una dgolumo? ma(ljjre a Se prepararon las disoluciones por Calibracion de la balanza
partir de 100 mg de metil parabeno pesada, se midi6 la densidad por - - Aty
s6lido (pureza certificada) y se llevé a Dicnometia Valores de Ials tole_rgmc%s del m(?te_rlal volumeétrico
volumen en un matraz de 100ml. A° se expresaron las concentraciones nceridumbre estadistica
partir de esta disolucion se en masa/masa y se convirtieron a
prepararon las diluciones necesarias. masa/ volumen utilizando el valor de Resultados:
Conc. sol. madre = m/v a densidad medida. Soluciones preparadas voluméticamente:
' ' — Conc. =m sélido / m soluc. X d soluc. | I " 0

Conc. diluciones=c . XV..../V. Incertidumbre relativa: 0,3%

Soluciones preparadas gravimétricamente:
Incertidumbre relativa: 0,03%

Curva de calibracion

Validacion del software del equipo, comparacion con calculos efectuados con otros programas. Discusion del calculo de incertidumbre.

Para cada solucion de calibracion se realizaron mediciones del area por triplicado.

Con los datos asi obtenidos se generaron rectas de calibracion utilizando el software del equipo y también programas generados en planillas de
calculo. En estos se incluyo el calculo de la incertidumbre efectuado en forma similar a la descripta porla Norma ISO 8466-1 y la Guia Eurachem para

determinacion de incertidumbres.
VALORES DE CONCENTRACION OBTENIDOS
301 = 3ug/ml 61 =% 3ug/ml

Inyeccion automatica

El equipo cuenta con un dispositivo gue permite inyectar distintos voliUmenes de una solucion madre y por lo tanto realizar automaticamente
las diluciones que se describieron anteriormente. Utllizando este dispositivo se realizaron las mismas mediciones gue se describieron para el
caso de las soluciones de calibracion

Resultados obtenidos: No se observan diferencias considerables entre ambos procedimientos.

Conclusion:

Las incertidumbres calculadas para las concentraciones de las soluciones de calibracion no son significativas comparadas con las que provienen de
las fluctuaciones enla determinacion de las areas, porlo cual pueden ser despreciadas.
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