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JUSTIFICACION S N

Ley 1696 de diciembre de 2013 “Disposiciones Penales y
Administrativas Para Sancionar la Conduccidn Bajo el

Influjo de Alcohol u Otras Sustancias Psicoactivas”. el inciso

2 del literal F “el estado de embriaguez o alcoholemia se establecerad
mediante una prueba que no cause lesion, la cual sera determinada por el
Instituto Nacional de Medicina Legal y Ciencias Forenses. (...)".

Cadigo Sustantivo del Trabajo ,Numeral 2, articulo 60, prohibiciones para el

trabajador “... Presentarse al trabajo en estado de
embriaguez o bajo la influencia de narcéticos o drogas

enervantes (...)"”

Resolucion 181 de 2015 del Instituto Nacional de Medicina Legal y Ciencias
Forenses, se adoptd la “Guia para la Medicion Indirecta de Alcoholemia a

través de aire aspirado”. “Comprobar el estado de embriaguez
se debe realizar un ensayo de medicion de etanol en aire
aspirado, utilizando un analizador de alcohol en el aire
aspirado denominado alcohosensor (...)"



JUSTIFICACION R

- Se hace necesario la acreditacion de
laboratorios que calibren alcohosensores
y para ello debe haber acceso a material
de referencia de concentracion alcohdlica
conocida, en forma de gas seco o
soluciones hidroalcohdlicas. Con
trazabilidad confiable.



MATERIAL DE
REFERENCIA

- A partir de la Experiencia del INMETRO
(Método Gravimétrico).

- Lineamientos de la ISO-GUIDE 35:2006
Materiales de Referencia- Principios
Generales y Estadisticos para Certificacion
(Valor asignado/Homogeneidad/
Estabilidad/Almacenamiento/Incertidumb
re).
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PREPARACION DE o e

SOLUCIONES

- Método Gravimétrico:

- Material de partida Etanol
Absoluto 99,9 pureza
(pureza Karl Fischer
Coulombimeétrico, trazado
a corriente).

- Final Etanol en agua al
95,6% de pureza NIST.

- Determinar factor de
evaporacion del etanol
durante preparacion.

- Determinar densidad
soluciones preparadas.




Método Gravimétrico: #-a..

- Disminucion del factor de evaporacion del etanol
durante preparacion
Matraces de cuello alto prehumedeciedos, para
pesada (no pesar por debajo de 1 mg).
Balanzas calibradas
Vertido de etanol sobre el agua (2/3 partes de agua).
Preparacion de grandes cantidades (5 L), para
disminuir error en concentracion
Destreza en técnica de pesada.
- Determinar el factor de evaporacion en la, pesada (con
solucion similar, pesada cada 30 segundos, por 2
minutos, repetir 2 dias diferentes, 4 operarios.



Método Gravimétrico:
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Factor de Evaporacion de Etanol C1

(Ec)

1,38
1,36 & - = = A ——T1/01 ¥ =-1E-05x% + 1,2939
1,24
1,32 % » - —a—T1/D2 ¥~ -2E-05x + 1,2375
? 11,:: * * + * > —a—T2/D1 vy =-1E-05x + 1,3698
= 1,26
1,24 g - - - - ——=T2/D2 - 2E-05x+ 1,206
1,22
. - - - .  ——T3/D1  ¥=-1E05x+1,3177
1,18
o 20 40 60 80 100 120 —e—=T3/D2 ¥ =-1E-05x+1,205
Tiempo (minutos)
RESUMEN evaporacion en (g/min) .
mevapﬁ
T1/D1 T1/D2 T2/D1 T2/D2 T3/D1 T3/D2 T-E\"HD = ‘] -
1 -1,00E-05 -2,00E-05 -1,00E-05 -2,00E-05 -1,00E-05 -1,00E-05 Megoh
Q -1,00E-05 -1,00E-05 -1,00E-05 -2,00E-05 -1,00E-05 -6,00E-06
a3 -2,00E-05 -2,00E-05 -1,00E-05 -1,00E-05 -1,00E-05 -2,00E-05 m:ﬁé;eg la masa evaporadaen 9 segundos
4 -2,00E-05 -2,00E-05 -2,00E-05 -2,00E-05 -2,00E-05 -1,00E-05
C5 -2,00E-05 -2,00E-05 -2,00E-05 -2,00E-05 -2,00E-05 200805 m__ €S la masa pesada de etanol
RESUMEN evaporacion en (g/en 5 segundos)
T1/D1 T1/D2 T2/D1 T2/D2 T3/D1 T3/D2
c1 -8,33E-07 -1,67E-06 -8,33E-07 -1,67E-06 -8,33E-07 -8,33E-07
Q -8,33E-07 -8,33E-07 -8,33E-07 -1,67E-06 -8,33E-07 -5,00E-07
c3 -1,67E-06 -1,67E-06 -8,33E-07 -8,33E-07 -8,33E-07 -1,67E-06
c4 -1,67E-06 -1,67E-06 -1,67E-06 -1,67E-06 -1,67E-06 -8,33E-07
5 -1,67E-06 -1,67E-06 -1,67E-06 -1,67E-06 -1,67E-06 -1,67E-06
Promedio de evaporacion en 5 segundos (g) -1,29E-06




Asignacion del Valor:  #-a._

M-
Etch
Ci = |f=.lll._nlp:.t" {ECIS)
=Vau cion
Mg + M.
el ==|.-=
M., &% a8 masa de agua
St
Mg,..;es la masa pesada de etanol
f.2o: fACIOr de evaporaci on
Peyr: pureza del etanol
Concentrac . . | Concentrac | Concentrac
Factor de - i%n Densid i%n i%n Concentrac
iy ureza i6
Masa Masa de| evaporacién (g Etoh/ g de (g Etoh/L | (mg Etoh/ ion
etanol (g) | agua (g) PEtoh Soluc. (mg Etoh/
feva de de 100 mL de .
p - g/mL) . L de aire)
solucion) solucion) sangre)
C1 1,21643 | 4988,84| 9,999 989 E-01 | 0,999794 | 0,0002437 | 0,9991 | 0,24351 20,096 0,096
C2 2,44230| 4987,62 | 9,999 995 E-01| 0,999794 | 0,0004893 | 0,9989 | 0,48881 40,34 0,192
C3 6,18059 | 4983,84 | 9,999 998 E-01 | 0,999794 | 0,0012383 | 0,9984 | 1,23645 102,04 0,486
C4 9,19003 | 4980,87 | 9,999 999 E-01| 0,999794 | 0,0018412 | 0,9984 | 1,83838 151,72 0,722
C5 | 12,40550| 4978,37| 9,999 999 E-01 | 0,999794 | 0,0024851 | 0,9981 | 2,48068 204,73 0,975




ESTUDIO DE
HOMOGENEIDAD

- Diferencia de la caracteristica despreciable al

compararla con la incertidumbre.

- Cada lote de 10 botellas de 500 mL, seleccion
(raiz(N)=3). de botellas 3,6,9 a
Cromatografia de Gases con Espacio de
Cabeza, Acreditado en medicion de
concentracion de etanol en solucion.

- Analisis de homogeneidad de varianzas,
dentro de la botella y entre botellas, para lo
cual se utilizo un ANOVA, para comprobar la

hi pOtESlS nula (Ho: Material es homogéneo, se acepta. H1: el material
no es homogéneo, si se rechaza).
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ESTUDIO DE
HOMOGENEIDAD

La varianza por no homogeneidad entre botellas

Eit: — entre dentro {EC4 ::I

La varianza por no homogeneidad dentro de botellas
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ESTUDIO DE

HO
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Concentracion N° 1 (mg de etanol/100 mL de solucién)

Botella 1/1D Botella 2/1D Botella 3/ID
No replicas 01-14-03 01-14-06 01-14-09
1 23,02 23,06 23,07
2 22,96 23,00 23,15
3 23,02 23,05 22,94
4 22,93 23,21 23,13
5 23,15 23,16 23,08
6 23,07 23,10 23,16
7 23,06 23,21 23,02
8 23,09 23,20 23,02
9 23,07 23,06 23,06
10 23,15 23,13 22,96
S 0,07 0,08 0,08
X 23,1 23,1 23,1
CVv 0,3 0,3 0,3
CV GLOBAL 0,3
Uexpandida 0,47 0,47 0,47
Analisis de varianza de un factor
RESUMEN
Grupos Cuenta Suma Promedio Varianza
Botella 1 10 230,52 23,052 0,0051956
Botella 2 10 231,18 23,118 0,0056844
Botella 3 10 230,59 23,059 0,0056767
ANOVA
. Grados | Promedio .
Orlg_en_de las Suma de de de los = Probabilidad Valor critico
variaciones cuadrados i para F
ibertad | cuadrados
Entre grupos 0,026286667 2 0,01314333| 2,3815182 | 0,1115485 | 3,35413083
Dentrodelos | 14901 27 |0,00551889
grupos
Tatal 0 175296667 20




ESTUDIO DE e

ESTABILIDAD

- El objetivo de un material de
referencia es que sea estable en
un periodo de tiempo
considerable y util para los fines
de calibracion ( SH para las
concentraciones mayores
volatilidad. Requiere
Almacenamiento con
hermeticidad).

- Muestras el mismo dia, un mesy
seis semanas, Cromatografia de
gases FID




ESTUDIO DE
ECTARILINAD
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% de cambio de concentracion
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Tiempo desde la preparacion

Estudio de Concentracion antes del Uso
Técnica Cromatografia de gases/Porcentaje de Cambio de la Concentracion

Concentracion C1 Cc2 C3 Cc4 C5
Semana Cero 0 0 0 0 0
Semana Cuatro 2,5 0,7 3,2 1,2 1,3
Semana Seis 3,7 3,6 3,7 3,9 3,5

Tabla que muestra la concentraciéon
en condiciones de laboratorio 20 °C

antes del uso, para soluciones almacenadas
+ 3°C; a Humedad Realativa de 50 % + 10 %.

Sustancia hidroalcohdlica  almacenada en botellas de vidrio ambar,
con tapén de caucho

grafadas y

Técnica Cromatografia de gases/Porcentaje de Cambio de la Concentracion

En todos los casos la concentracion fue decreciente, se tomaron diez réplicas



EVALUACION DE LA
INCERTIDUMBRE

- Gravimetria

ue Ci )= uzli caracterizacion) = uEE almacenam iento) = uzli homogeneidad) - uE{ estabilidad)

({ Ec.6)

- Caracterizacion del
Material

U {CEF} = \/UE':: m Etch }_UE':: magua }_ UE{fe*fap}_uz':: F' E’[-:-h:j '::E':?}



EVALUACION DE LA
INCERTIDUMBRE

PRESUPUESTO DE INCERTIDUMBRE DE CARACTEREACION
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asignado “Ufcar)” (g}

Tipo de Distribucidn de Variable (xi) Incertidumbre tipica Coeficiente de sensibilidad {ci) Contribucién a la| Grados de
Incertidumbre Probabilidad u i} Incertidumbre libertad
uify)
1. Incertidumbre de lamasa del etanol (g)
1.1. Resolucion de la C.m
balanza (g} . T s :
B Rectangu lar d 0,00001 (di2)fraiz(3) 2,8B6T5E.06 | ™Emk F Mg Mz 0,000200308 5,7824E-10 e
1.2. Calibracion de la Can
balanza (g) P awa
B MNormal u 0,000021 Wk 00000105 |m}__b,+m h”%w 0,000200308 2,10324E09 e
o )
2. Incertidumbre de lamasa del agua(g)
21. Resolucion de la C
balanza (g) i
B Rectangu lar d 0,M (di2)fraiz(3) 0002886751 ] -4,88412E-08 -1 A0992E-10 o
(‘n%mk_'_mao
22. Calibracion de la -C
balanza (g} i
B MNormal u 0,02 Wk 0,01 l. | -4,88412E-08 -4 88412E-10 L]
-H%mk_'_ ?nao
2.3. Repetibilidad de la -
pesada del agua (g} i
A MNormal 5 0,015 siraiz{n) 0,0015 [ :I -4,88412E-08 -T32618E-11 9
‘n}%mk_‘_mﬂo
3. Incertidumbre del factor de evaporacion del etanol
3.1. Incertidumbre por c
rep etibvilid ad i
P A MNormal 5 4, 3TE-07 siraiz{n) T,9TB49E08 f . 2A3T206E04 1,94452E-11 29
evae
4. Incertidumbre dela pureza del etanol
4.1. Incertidumbre por .
repetibilidad (g agualg . Ll
etanol) A MNormal 5 0000002 siraiz{n) 6,32456E07 Pren 0,0002437T1 1,54174E-10 9
Incertidumbre combinada "uc {car) "(g} 2,24631E09
Grados efectivos de libertad "vef" 385874,015
Factor de cobertura para 95%; "k™ 2,00
Incertidumbre expandida del valor 449262E.00




EVALUACION DE LA
INCERTIDUMBRE

- No homogeneidad

ul::l:: — \/ME dentro 4 2 { E':13::|
n 1I"'Irr-1S:En’c':

- Incertidumbre total

u_| Ei )= «fuz ( caracteri zacion) + ul (homogeneidad)

c



EVALUACION DE LA

.{ ;

INCERTIDUMBRE

Cuadro resumen RESULTADOS DE GRAVIMETRIA
Concentraciones C1 c2 C3 c4 C5

X (g Etoh/ g de solucidn) 0,00024372 (0,000489332 0,001238335 0,001841288 |0,002485174
U, {car} (e Etoh/ g de solucion) 2,24631E-09 2,43235E-0,9 3,49030E-10 4,60190E-09 5.88779E-09

1 55 (g Etoh/ g de solucidn) 3,70036E-07 7,00375E-07 1,59284E-06 4 32918-06 3,65514E-06
Incertidumbre combinada 3,70043E-07 7,00375E-07 1,59284E-06 4,32918-06 3,65514E-06

U (expandida) 7,4009E-07 | 1,40075E-06 | 3,186E-06 | 8,66E-06 | 7,31028E-06
Unidades Concentracion (g Etoh/ g de solucién)




CONCLUSIONES S 1

- Se requiere acceso a material de
referencia certificado.
- Competencia el personal que prepara el
material de referencia.
- Se debe completar el estudio de
estabilidad a largo plazo.
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