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Resumen

Se realiz6 la calibracién y caracterizacion del espectrofotémetro ultravioleta Cary 4 del
Laboratorio de Metrologia de la Escuela de Quimica (Universidad de Costa Rica). Con el
presente estudio, se demostré que dicho instrumento puede ser utilizado como patrén en la
certificacion de materiales de referencia para la calibracion de espectrofotometros ultravioleta
visible de menor jerarquia metrolégica. Para dar trazabilidad a las mediciones realizadas con este
instrumento y demostrar su correcto desempefio se le evallio en aspectos como calibracién de la
longitud de onda utilizando un material de referencia certificado de 6xido de holmio, calibracién
de la escala fotométrica con un patrén de dicromato de potasio, asi como pruebas para determinar
la luz extraviada, ruido fotométrico, linealidad fotométrica y estabilidad en el tiempo. En la
calibracion del espectrofotometro se utilizaron patrones cuyo valor es trazables al valor de
patrones custodiados en laboratorios como el National Institute of Standard and Technology
(NIST) y el Centro Nacional de Metrologia de México.



Introduccion

La técnica de espectroscopia ultravioleta visible ha sido una de las mas utilizadas por el quimico
analitico desde sus inicios. En la actualidad es aplicada en campos como el control de calidad en
la industria, en los centros de investigacion y en el area de la salud humana. Estos instrumentos
al igual que otros requieren ser calibrados y caracterizados para dar trazabilidad hasta la
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definicion de las unidad de las mediciones con ellos realizadas! 'y a la vez demostrar y

documentar su correcto desempefio.

Para la calibraciéon de los espectrofotometros ultravioleta visible es necesario el uso de un tipo
de patron especial, en este caso, de un material de referencia certificado. Durante muchas
décadas, dichos patrones Unicamente se podian adquirir en paises como Estados Unidos y
México. A lo largo de los ultimos anos, la creciente demanda de servicios metroldgicos ha
evidenciado la necesidad de dar trazabilidad a los espectrofotémetros en Costa Rica. Esto
motivd a la Escuela de Quimica de la Universidad de Costa Rica a realizar estudios para
determinar si era posible la elaboracion de un material de referencia para la calibraciéon de los
espectrofotdmetros. Paso previo a la elaboracion y certificacion de un material de referencia es

seleccionar un método y un patrén que permitan la certificacién del material.

La cadena de trazabilidad™ a nivel nacional debe iniciarse con el patrén de la mayor jerarquia
posible. La Escuela de Quimica cuenta con un espectrofotdmetro ultra violeta visible que puede
utilizarse como equipo patrén para establecer el valor de un material de referencia y este valor
transmitirlo con caracteristicas metroldgicas superiores a todos los espectrofotdmetros del pais.
En laboratorios nacionales de metrologia como el National Institute of Standards and

Technology (USA), el Centro Nacional de Metrologia de México (CENAM) M y el Instituto de



Metrologia de Brasil (INMETRO)Y se utilizan patrones espectrofotdmetros con caracteristicas

similares al de la Escuela de Quimica.

El objetivo del presente estudio fue desarrollar los procedimientos para la calibracion y
caracterizacion de espectrofotometros ultravioleta visible, particularmente para ser utilizado

como un espectrofotdmetro patron.

Calibracion y caracterizacion de espectrofotometros ultravioleta
visible.

La calibracidon de espectrofotdmetros consiste en realizar un conjunto de operaciones que tienen
como finalidad determinar la magnitud de los errores que comete el instrumento al realizar las
mediciones, dichos errores son obtenidos al comparar los resultados de cada mediciéon con los
valores certificados de un material de referencia, tomando en cuenta que las mediciones son
realizadas bajo las mismas o similares condiciones y empleando la misma metodologia. De la
calibracién se obtiene la incertidumbre, de esta y de la tolerancia se derivan los factores de
correccidon que el instrumento requiere, lo que resulta ser un indicativo de si el instrumento

demanda o no un ajuste™.

A continuacion se describen las pruebas mas importantes que se le deben realizar a un

espectrofotémetro ultravioleta visible.

Calibracion de la longitud de onda: Es la determinacién de la exactitud en la escala de
longitud de onda. Mediante el barrido espectral para una banda de absorcién conocida, se
comprueba la diferencia entre la longitud de onda medida por el equipo y la longitud de onda
certificada para un material de referencia. Esta prueba determina la habilidad del instrumento

de volver repetida y verazmente a la longitud de onda seleccionada.



Un patron de referencia ideal para realizar esta prueba es aquel que tenga bandas muy
angostas y bien definidas a una serie de longitudes de onda en el ambito del espectro UV-
Visible. Este material ideal no existe, aunque algunos se acercan al ideal. Los cambios en el
ancho de la abertura del instrumento, afectaran ligeramente la posicion de la banda medida,

porque los patrones de exactitud de longitud de onda reales no son idealmente simétricos.

Para la calibracién de la escala de longitud de onda se emplean patrones de referencia que
presentan bandas de absorcién estrechas en diferentes intervalos del su espectro. Como
patrones pueden utilizarse filtros de 6xido de holmio, dxido de didimio o lamparas de descarga
de gases nobles. El 6xido de holmio posee en su espectro catorce bandas de absorcion definidas
en la region espectral de 240 nm a 640 nm. Estos puntos de referencia son utilizados para
determinar los errores de la escala de longitud de onda a diferentes velocidades de barrido. Las
mediciones de longitud de onda son realizadas en funcion de los parametros de mayor influencia
que afectan el resultado de las mediciones; el ancho de banda espectral y la velocidad de

barrido.

La veracidad de la longitud de onda es el parametro mas critico y juega un papel importante en
el andlisis cuantitativo cuando se usan coeficientes de la extincion o factores en lugar de curvas
de calibracion. Esto se debe al hecho de que los coeficientes de absortividad son dependientes
de la longitud de onda y por tanto las medidas deben realizarse exactamente a la misma
longitud de onda a la que los factores fueron originalmente determinados. Sin embargo al
comparar espectros o valores del absorbancia medidos en el mismo instrumento, la precision de

la longitud de onda se convierte en el parametro critico.



Una pobre veracidad en la longitud de onda produce resultados cuantitativos de baja
sensibilidad ya que en estos analisis se trabaja en el maximo de absorbancia; si la veracidad del
equipo es pobre se podria estar trabajando a un lado de los picos de maxima absorcion,
produciendo por tanto menores absorbancias. Asi mismo, una pobre reproducibilidad de la
longitud de onda introduce un error en los resultados analiticos debido a los cambios

imprevistos en la longitud de onda.

Calibracion de la escala fotométrica: Similarmente a la calibracion de la escala de longitud
de onda, es posible utilizar un patron para la calibracion de la escala fotométrica, es decir la
escala de transmitancia o de absorbancia del instrumento. Como patrones se pueden utilizar
filtros de vidrio de densidad neutra a los cuales se les ha certificado diferentes porcentajes de
transmitancia a varias longitudes de onda™'. La combinacién de varios filtros permite determinar
el error en mas puntos de la escala fotométrica. En la calibracion de la escala fotométrica es
también posible utilizar una material de referencia de dicromato de potasio. Estos materiales
pueden ser adquiridos en disolucion en un celda al que se le certifica la absorbancia a varias
longitudes de onda o bien se puede certificar la absortividad aparente del dicromato sélido (por
ejemplo en el caso del MRC-UV-001-2001 Patron de dicromato para la calibracion de la escala

fotométrica de espectrofotometros ultravioleta visible .

Linealidad de la escala fotométrica: Esta prueba determina la exactitud de los instrumentos
para medir absorbancias con el incremento de la concentracidn, evidentemente, los problemas
de linealidad en los espectrofotdmetros producen resultados incorrectos. Para determinar la
linealidad en la escala fotométrica se preparan disoluciones a diferentes concentracion a partir
de dicromato de potasio certificado y se leen las respuestas en absorbancia o transmitancia

producidas por el instrumento sujeto a ensayo. La linealidad puede ser expresada como un



coeficiente de correlacion generado a partir de los datos experimentales. Otra técnica utilizada
para la determinacion de la linealidad es el uso de filtros con valores de absorbancia
certificados, los cuales son combinados en diferentes ordenes para evaluar la respuesta del
espectrofotdmetro, estos son de mayor exactitud (de mayor precio), se utilizan en equipos de

alto nivel metroldgico.

Ruido fotométrico: El ruido fotométrico es una medicion de la relacion Senal/Ruido de un
instrumento. Esta prueba es monitoreada como una funcién del tiempo, determina la variacion
entre la absorbancia a través de un periodo corto tiempo en una longitud de onda establecida,
el ruido es cuantificado con el empleo de filtros de densidad neutra determinando la diferencia
entre el pico minimo y el pico maximo a lo largo de toda la distribucidén espectral, a diferentes
niveles de absorbancia. El ruido fotométrico introduce errores tanto cualitativos como

cuantitativos.

Estabilidad fotométrica: Este parametro provee una indicacion de cuan estable es el
espectrofotdmetro en un amplio tiempo de medicion. Es la diferencia entre el pico minimo y el
pico maximo en un periodo no menor de 1 hora, puede realizarse en un tiempo normal de uso

del equipo o en una jornada de ocho horas diarias.

Linea base plana: Esta prueba determina las variaciones del valor fotométrico a lo largo de
toda la distribucién espectral o en el intervalo deseado con el compartimiento de muestras

vacio. Se cuantifica la diferencia entre el valor minimo y maximo en el intervalo de trabajo.

Ancho de banda espectral: Se compara el ancho de banda espectral seleccionado por el
instrumento y el ancho de banda determinado por calculo, cuyo valor corresponde a la

diferencia de longitudes de onda del punto medio de la banda, para ello se localizan los valores



de transmitancia maximo y minimo de la banda de absorcidn, se obtiene la transmitancia
promedio, con este valor se localiza el punto de interseccién de los limites de banda y por

diferencia de longitudes de onda se calcula el parametro.

Luz extraviada: La luz extraviada es cualquier radiacion que llega al detector y que no posee
una longitud de onda similar a la seleccionada. El detector no puede diferenciar entre la luz
extraviada y la luz proveniente de la muestra y por tanto une ambas sefales, dando
indicaciones incorrectas. La luz extraviada causa ademas importantes desviaciones de la Ley
de Beer-Lambert. Tal como se aprecia en la figura N° 1, conforme aumenta la cantidad de luz

extraviada que llega al detector, disminuye la linealidad del método.

Efecto de la luz extraviada en la
absorbancia medida

s 5,0

S o

[} 4,0 n

c —=0,01%

g 3011 o1

8 201 1%

2

S 10 -

o)

< 0,0 T T T T T T T T

00 05 10 15 20 25 30 35 40
Absorbancia Real

Figura N° 1. Efecto de la luz extraviada en la linealidad fotométrica

Para determinar la luz extraviada, se realiza la medicién de una disolucién de prueba a una
longitud de onda especifica, donde la luz que es detectada es la luz extraviada. Se puede utilizar

una disolucion de Nal , de KCI, de NaNO,/K,Cr,0, filtros de Cobalto o filtros de Selenio.



Parte experimental.
Espectrofotometro patron.

La informacién del espectrofotdmetro de la Escuela de Quimica es la siguiente:

Nombre del Patrén: Espectrofotdmetro ultravioleta visible
Fabricante: Varian

Modelo: Cary 4

Serie: 94091573

Resolucién en longitud de onda: 0,001 nm

Resolucién en escala fotométrica: 0,000 01 (en absorbancia)

0,001 % Transmitancia

Veracidad en longitud de onda 0,10 nm

Veracidad en escala fotométrica: 0,0011 (en absorbancia)
Reproducibilidad en longitud de onda 0,01 nm
Reproducibilidad en escala fotométrica: 0,0011 (en absorbancia)
Linealidad fotométrica 0,0012 (en absorbancia)

Para utilizar este espectrofotdmetro como patron en la certificacion de materiales de referencia
fue necesario en primer lugar garantizar su trazabilidad y realizar la caracterizacién de sus
propiedades metroldgicas, ademas de documentar que el patron de mayor nivel metroldgico a

nivel nacional se encuentra en dptimas condiciones de funcionamiento.

Establecimiento de la trazabilidad del espectrofotometro patron de la Escuela
de Quimica:

La cadena de trazabilidad del espectrofotdmetro a patrones internacionales queda establecida
tal y como aparece en la figura N° 2. El espectrofotometro patron fue inicialmente calibrado

tanto en la escala de longitud de onda como en la escala fotométrica utilizando patrones



certificados (materiales de referencia) en otros paises, sus caracteristicas se muestran en el

cuadro I.

Cuadro I. Caracteristicas de los patrones certificados usados en la calibracion del
espectrofotometro

Oxido de holmio para|Disolucion de dicromato de |Filtros de densidad neutra:
calibracion de las escala de|potasio para la calibracion de |Filtros de vidrio de densidad
longitud de onda: Standard | la escala fotométrica: Chromium | neutra, marca Varian, con

Reference Material 2034. | (VI)., marca del material de|certificado de calibracion
Holmium Oxide Solution | referencia  Varian, cddigo del |trazable al Centro Nacional de
Wavelenght Standard from 240 | material: 4UVRVT N° 4 Chromium | Metrologia de México, N° CNM-
nm to 650 nm.  Serie N° 96. | (VI). CMR-520-005/2002.

Trazabilidad: NIST.

Para la calibracidn del espectrofotdmetro patron se siguid el procedimiento establecido para este

efecto por el Centro Nacional de Metrologia de México (CENAM) [,

Desarrollo de los procedimientos de calibracion de espectrofotometros, con

su respectiva estimacion de la incertidumbre:

Se procedid a la elaboracién de procedimientos de calibracidon y pruebas necesarias para
demostrar el correcto desempeiio de los espectrofotdmetros Ultra Violeta Visible; se siguid la
metodologia recomendada por el CENAM!™* ®

Los procedimientos generados incluyen la estimacion de la incertidumbre y son documentos

controlados del Laboratorio de Metrologia de la Escuela de Quimica, se incluyen las siguientes

pruebas:
— Calibracién de la escala de longitud de onda utilizando como patrén dxido de holmio
certificado.

— Calibracion de la escala fotométrica utilizando el Material de Referencia Certificado MRC-UV/-

001-2001 Dicromato de Potasio.



— Linealidad fotométrica

Prueba para la determinacion de la luz extraviada.

Prueba para la determinacion del ruido fotométrico.

Prueba para la determinacion de la linea base.

Nivel Internacional

Sistema Internacional

CGPM
4 A
Espectrofotémetro Patrén Espectrofotémetro Patron
NIST (USA) NIST (USA)
Nivel Nacional
h 4 A
Filtro patron de 6xido de Holmio Dicromato de potasio
SRM 2034 Varian 4 UVRV-T N° 4
Longitud de onda Escala Fotométrica

A

Espectrofotémetro Patrén Cary 4
Laboratorio de Metrologia, Escuela de Quimica,
Universidad de Costa Rica

Usuario Final

A
Material de Referencia Certificado
MRC-UV-001-2001

<«——Procedimiento de calibracion

<«—— Incertidumbre

Espectrofotémetros para andlisis

Figura N° 2. Cadena de trazabilidad establecida con el espectrofotometro patron y
con el material de referencia MRC-UV-001-2001
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Adicionalmente a los procedimientos escritos y validados, se disefio un formato de Certificado de
Calibracion que cumple con los requisitos internacionales establecidos en la Norma ISO 17025
Requisitos Generales para la Competencia de los Laboratorios de Calibracion y Ensayo. Ese
mismo formato fue utilizado para declarar los resultados obtenidos durante la calibracion y

caracterizacion del Espectrofotdmetro Patron Cary 4 de la Escuela de Quimica.

Resultados.
Los resultados de la calibracion y caracterizacion del espectrofotometro patrén de la Escuela de

Quimica fueron declarados en un certificado de calibracion, el cual es mostrado en el Anexo A.

Durante la calibracién del espectrofotometro se realizaron cinco pruebas: Calibracion de la
escala de longitud de onda, calibracién de la escala fotométrica, determinaciéon de la luz
extraviada, determinacion de la linealidad fotométrica y ruido fotométrico. Para cada prueba
existe una tolerancia establecida por el fabricante del equipo y por tanto es posible comparar

esos resultados con las especificaciones del instrumento:

— Calibracion de la escala de longitud de onda: De acuerdo con el fabricante, el
instrumento presenta una exactitud en la escala de longitud de onda de £ 0,10 nm. Durante
la calibracién del instrumento a tres anchos de banda espectral (0,1 nm, 0,5 nmy 1 nm) se
determind que los errores estan dentro de lo establecido por el fabricante del equipo.

— Calibracion de la escala fotométrica: La calibracion de la escala fotométrica se realizo a
cuatro longitudes de onda (235 nm, 257 nm, 313 nm y 350 nm), determinandose que el
error maximo se presenté 313 nm y con una magnitud de 0,0025 unidades de absorbancia.
Ese error representa un 0,8 % que es mucho menor que el error presente en
espectrofotémetros utilizados en analisis de rutina.  El fabricante no define una tolerancia

para el error en escala fotométrica, por lo que no existe parametro de comparacion.
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— Luz extraviada: De acuerdo con el fabricante, el instrumento debe presentar un porcentaje
de transmitancia inferior a 1,000 000 cuando se mide un MRC de KCl a 200 nm e inferior a
0,000 800 para el MRC de Nal a 220 nm. Durante la calibracién y caracterizacion del
espectrofotdbmetro Cary 4 se determind que los valores medidos corresponden a 0,380 772
(%T) y 0,000 001 (%T) respectivamente. Por tanto, el equipo no presenta problemas de luz
extraviada.

— Linealidad fotométrica: Esta linealidad debe ser comprobada a diferentes valores de
absorbancia y a varias longitudes de onda. Para el Cary 4 se ha especificado una tolerancia
de 0,0010 unidades de absorbancia a 1,0 de absorbancia, 0,0018 unidades de absorbancia a
2,0 de absorbancia y 0,0081 a 3,0 unidades de absorbancia. Tal como puede apreciarse en
el Certificado de Calibracion emitido para el Cary 4 (ANEXO A) el equipo presenta errores
muchisimo mas pequefios que los valores tolerados y por tanto cumple también con esta
especificacion.

-~ Ruido fotométrico: Los niveles de ruido maximos permitidos para el instrumento a los
niveles de absorbancia de 0, 1y 2 son respectivamente: 0,000 050; 0,000 150 y 0,000
300. Los valores determinados fueron tan como se establece en el certificado de calibracion
0,000 016, 0,000 025 y 0,000 137. A los tres niveles absorbancia a los que se evalto el ruido

el equipo cumple con la especificacion del fabricante.

Dado que el Espectrofotdmetro Cary 4 de la Escuela de Quimica cumple con cada una de las
especificaciones establecidas por el fabricante, es evidente que el equipo es adecuado para ser
usado como patréon en el establecimiento de la trazabilidad de equipos con caracteristicas

metroldgicas inferiores.
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Conclusiones.

De acuerdo con las caracteristicas de su disefio y construccion (técnicas y metroldgicas), e/
espectrofotometro patron Cary 4 de la Escuela de Quimica posee las facultades
necesarias para ser utilizado como patron nacional en la certificacion de materiales

de referencia para dar trazabilidad a otros espectrofotometros.

Los resultados de la calibracion, caracterizacién y comprobacién de las especificaciones del
CARY 4 son declarados en un certificado de calibracidon que relne los requisitos establecidos
internacionalmente (ISO 17025, apartado 10) para ese tipo de documento. El certificado de

calibracion es mostrado en el Anexo A (Certificado de calibracion LMEQ 001-2001).

Con la calibracion del Espectrofotdmetro Cary 4, no solo se ha demostrado y documentado sus
cualidades metroldgicas, sino que ademas se le ha dado trazabilidad a patrones internacionales,
de modo que en la actualidad las mediciones realizadas con él pueden ser relacionadas en
forma ininterrumpida con las definiciones de las unidades dadas por la Conferencia General de
Pesas y Medidas (CGPM). A través de la trazabilidad es posible ademds, comparar las
mediciones realizadas con espectrofotdmetros en Costa Rica, con las que realizan otros

investigadores alrededor del mundo (ver figura NO 2).
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Anexo A

Certificado de calibracion elaborado para la calibracion de los
espectrofotometros Ultravioleta visible.

Espectrofotometro Ultravioleta Visible Cary 4 de la Escuela de
Quimica, Universidad de Costa Rica
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Universidad de Costa Rica

Escuela de Quimica

Laboratorio de Metrologia

Certificado de Calibracion

LMEQ
001-2001
Numero de Certificado

Fecha de Calibracion:

Objeto de calibracion:

Fabricante:
Serie:
Modelo:

Alcance:

Resolucion:

Solicitante:

Solicitud:

Direccion solicitante:

Numero de paginas:

Lugar de la calibracion:

2001 06 26

Espectrofotometro Ultra Violeta
Visible, de doble haz.

Varian
94091573
Cary 4

De 190 nm a 1100 nm (en la escala
de longitud de onda

De -3 a +3 en la escala fotométrica.
0,001 nm (escala longitud de onda).
0,000 01 (escala de absorbancia).

Laboratorio Metrologia (Escuela de
Quimica. Universidad de Costa Rica.

2002-1

San Pedro de Montes de Oca,
San José, Costa Rica

5

Laboratorio Metrologia.

El usuario estd en la obligacion de
recalibrar el instrumento a intervalos
adecuados, los cuales deben ser
elegidos  con base en las
caracteristicas del trabajo realizado y
el tiempo de uso del instrumento.

Los resultados del certificado se
refieren al momento y condiciones en
que se realizaron las mediciones.

Laboratorio de Metrologia de la
Escuela de Quimica no se
responsabiliza de los perjuicios que
pueda ocasionar el uso inadecuado de
este instrumento, ni de una incorrecta
interpretacion de los resultados de la
calibracién aqui declarados.

Este certificado de calibracion es
trazable a patrones nacionales o
internacionales, los cuales realizan las
unidades de acuerdo con el Sistema
Internacional de Unidades (SI)

Este certificado de calibracion no
podra ser reproducido parcialmente,
excepto con autorizacion previa por
escrito de Laboratorio de Metrologia,
Escuela de Quimica.

El certificado de calibraciéon no es
valido sin firmas o sin el sello de
Laboratorio de Metrologia, Escuela de
Quimica.

Firmas de los responsables de la calibracion

B.Q. Sandra Rodriguez Zuiiga
Metrdloga

Sello

Lic. Jorge Chacon Solano

Director Escuela de Quimica



Universidad de Costa Rica

Escuela de Quimica

Laboratorio de Metrologia

LMEQ-001-2002

Método utilizado: se utilizd como base para la calibracién los siguientes documentos:
—  Publicacion Técnica CNM-MFO-PT-001: Métodos y pruebas para la caracterizacion del espectrofotdmetro del CENAM. Centro
Nacional de Metrologia de México.

—  Publicacion Técnica CNM-MFO-PT-002: Estimacion de la incertidumbre en espectrofotometros UV-VIS. Centro Nacional de
Metrologia de México.

Declaracion de los Patrones y de la trazabilidad:

Material de referencia certificado para la calibracion de la escala de longitud de onda: dxido de holmio, Standard Reference
Material 2034, serie N° 96, trazable al National Institute of Standards and Technology (NIST).

-~ Material de referencia certificado para la calibracion de la escala fotométrica:
identificacion de la celda 441081, trazable a: Varian Photometric Standard.

Dicromato de potasio, 4UVRV-T N° 4,

Material de referencia certificado para la prueba de luz extraviada: Cloruro de Potasio, 4UVRV-T N° 2, identificacion de la celda
421081, trazable a: Varian Photometric Standard. Yoduro de Sodio, 4UVRV-T N° 2, identificacion de la celda 421081, trazable
a: Varian Photometric Standard.

Material de referencia certificado para la prueba de linealidad: filtros de densidad neutra,

Resultados de la calibracion

1. Calibracién de la escala de longitud de onda*

Valores para un ancho de banda espectral de 0,1 nm | Valores para un ancho de banda espectral de 0,5 nm
Error del Incertidumbre Incertidumbre

Valor certificado instrumento expandida Valor certificado Error del expandida

para el patron (nm) (k=2; 95%) para el patrén instrumento (k=2; 95%)
(nm) (nm) (nm) (nm) (nm)
240,99 0,027 0,12 241,01 0,090 0,12
249,83 -0,035 0,12 249,79 0,043 0,12
278,15 0,107 0,12 278,13 0,070 0,12
287,01 0,025 0,12 287,01 0,090 0,12
333,47 -0,018 0,12 333,43 0,070 0,12
345,55 0,005 0,12 345,52 0,013 0,12
361,36 0,022 0,12 361,33 -0,030 0,12
385,45 -0,084 0,12 385,50 0,033 0,12
416,07 -0,025 0,12 416,09 0,010 0,12
467,82 -0,038 0,12 467,80 0,067 0,12
485,28 -0,075 0,12 485,27 0,030 0,12
536,54 -0,041 0,12 536,54 0,040 0,12
640,51 -0,005 0,12 640,49 0,010 0,12
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Valores para un ancho de banda espectral de 1 nm
Error del instrumento Incertidumbre expandida
Valor certificado para el patrén (nm) (k=2; 95%)

(nm) (nm)
241,13 0,053 0,12
249,87 0,106 0,12
278,10 0,119 0,12
287,18 0,120 0,12
333,44 0,088 0,12
345,47 0,015 0,12
361,31 0,017 0,12
385,66 0,047 0,12
416,28 0,024 0,12
467,83 0,075 0,12
485,29 0,023 0,12
536,64 -0,015 0,12
640,52 0,063 0,12

2. Calibracidn de la Escala Fotométrica a cuatro longitudes de onda

Longitud de onda en nm
Parédmetro
235 257 313 350
Valor certificado para el patron 0,7339 0,8548 0,2846 0,6366
Indicacion (promedio) del instrumento: 0,7357 0,8566 0,2871 0,6361
Error de indicacion 0,0018 0,0018 0,0025 -0,0005
Incertidumbre expandida (k=2;95%) 0,0010 0,0010 0,0010 0,0010

Todas las mediciones corresponden a valores en la escala de absorbancia (también conocidas como unidades de absorbancia).
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3. Prueba para la determinacion de la luz extraviada

0

) Longitud de onda A>Qe : Tolerancia % de

Patron Transmitancia : .
de la prueba : Transmitancia

promedio para
cinco mediciones
KCI 200 nm 0,380 772 < 1,000 000
Nal 220 nm 0,000 001 < 0,000 800

4. Resultados de la prueba de linealidad con filtros de densidad neutra.

1 de Absorbancia

Longitudde | joc6pnm | 480,0nm | 5000nm | 540,0nm | 580,0 nm
onda
Filtro A 0,5343 0,5452 0,5599 0,5502 0,5675
Ambos 1,0715 1,0934 1,1229 1,1037 1,1384
Filtro B 0,5376 0,5485 0,5634 0,5537 0,5711
Tolerancia 0,0010 0,0010 0,0010 0,0010 0,0010
Error -0,0003 -0,0003 -0,0003 -0,0002 -0,0002
2 de Absorbancia
Longitudde | ,cc6nm | 480,0 nm 500,0 nm 540,0 nm 580,0 nm
onda
Filtro A 11870 11976 12170 12001 12138
Ambos 2,4005 24219 24609 24265 24542
Filtro B 1,2142 1,2249 1,2447 1,2273 1,2412
Tolerancia 0,0018 0,0018 0,0018 0,0018 0,0018
Error -0,0007 -0,0006 -,0007 -0,0008 -0,0007
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3 de Absorbancia

Longitudde | ,eoc60nm | 480,0nm | 5000nm | 540,0nm | 580,0 nm
onda
Filtro A 1,4174 1,4306 1,4569 1,4424 1,4641
Ambos 2,8305 2,8568 2,9096 2,8804 2,9238
Filtro B 1,4129 1,4261 1,4524 1,4381 1,4597
Tolerancia 0,0081 0,0081 0,0081 0,0081 0,0081
Error 0,0003 0,0000 0,0003 -0,0002 -0,0001
5. Ruido fotométrico
Nivel Valor prqmedlo Diferencia maxima tolerancia
medido
0,0 0,000 010 0,000 016 < 0,000 050
1,0 1,090 145 0,000 025 < 0,000 150
2,0 2,073 058 0,000 137 < 0,000 300

Notas y aclaraciones:

[1] La incertidumbre expandida de la medicion se ha obtenido multiplicando la incertidumbre estandar de la
medicion por el factor de cobertura k=2 que, para una distribucion normal, corresponde a una probabilidad de
cobertura de aproximadamente el 95%. La incertidumbre estandar de medida se ha determinado conforme a
la Guia ISO para la Expresidn de las Incertidumbres, e incluye la incertidumbre de los patrones, del método de

calibracion, de las condiciones ambientales y la contribucion propia de quien realiza la calibracion.

El periodo de validez de este certificado de calibracidon dependera del uso y cuidado que se dé a este

instrumento.
Los resultados declarados son Gnicamente validos para el objeto calibrado.

Las condiciones ambientales al momento de la calibracion fueron:  Temperatura ambiente: (24 + 2) °C,

Humedad: (70 £ 10)%.

[4]

B.Q. Sandra Rodriguez Zuiiiga
Realizo la calibracion



