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ANEXO I: CONTENIDO DE LOS INFORMES DE CARACTERIZACION DE AUTOCLAVES

1.

OBIJETO

El objeto de la presente Nota Técnica es establecer los aspectos técnicos a tener en cuenta en la
caracterizacion de medios isotermos bajo acreditacion. También puede servir de guia para la realizacidon de
caracterizaciones internas de los medios isotermos propios de los laboratorios de ensayo y calibracion.

Los requisitos de caracterizacion de estos equipos e instalaciones varian, dependiendo de las condiciones de
uso para las que estan destinados. El alcance y contenido de los trabajos a realizar (y por tanto su coste) puede
variar enormemente y tener una validez limitada en cada caso.

Esta nota es de aplicacidn para la caracterizacion de los siguientes medios isotermos:

Autoclaves de esterilizacion
Autoclaves distintos de esterilizacidn

Bafios de temperatura controlada

Calibradores de bloque seco

Camaras Climaticas

Congeladores (Incluye equipos como: arcones congeladores...)

Cuerpos negros

Digestores

Estufas

Estufas de vacio

Hornos

Incubadores

Instalaciones térmicas (Por ejemplo instalaciones aeronauticas, frigorificas, de tratamiento de
madera...)

Muflas

Refrigeradores (Incluye, entre otros, equipos como: neveras, arcones conservadores...)

Salas Climatizadas
Termocicladores
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2. DESCRIPCION

Todos los laboratorios que incluyan las caracterizaciones de medios isotermos dentro de su alcance de
acreditacion, deberan utilizar procedimientos técnicos adecuados y deben tener en cuenta todos los aspectos
descritos en la presente nota técnica.

2.1  Control de documentacién UNE EN ISO/IEC 17025 Apdo. 4.3

El laboratorio debera establecer y mantener procedimientos para controlar los documentos externos
tales como normas o legislacién vigente aplicable (por ejemplo: caso de autoclaves)

2.2  Revision de solicitudes ofertas y contratos UNE EN ISO/IEC 17025 Apdo. 4.4

El laboratorio debera acordar con su cliente y documentar el alcance de la caracterizacién requerida:
duracion del ensayo (estabilizacion previa y tiempo de registro en cada punto de consigna) parametros y
elementos objeto de caracterizacion (estabilidad temporal, uniformidad, indicacidn, etc...), las
condiciones de carga (que deberian ser representativas de los volimenes y masas procesados en su uso
habitual), su configuracidn, la eleccién de ciclos de trabajo, etc...

El laboratorio deberd prestar especial atencidon a esta etapa para asegurarse de que dispone de la
informacion, accesorios y apoyos necesarios para la correcta realizacién de los trabajos. Asi por ejemplo,
debera conocer las caracteristicas técnicas de los equipos, volumen, vacio, tipos de racores, bridas y
accesos. Las operaciones de carga es recomendable que las realice el cliente bajo su responsabilidad y
en particular, en el caso de autoclaves, se recomienda que dichas operaciones sean realizadas por
personal del propio cliente, por lo que estos aspectos deberan ser tenidos en cuenta en el proceso de
revisién del contrato.

2.3 Métodos de ensayo y calibracién y validacién de métodos UNE EN ISO/IEC 17025 Apdo. 5.4

Dado el caracter consensuado y la difusién de las normas nacionales o internacionales y los documentos
sectoriales cominmente aceptados, es recomendable su utilizacion frente a los procedimientos internos
desarrollados por el propio laboratorio. En el apartado 4 pueden encontrarse algunas referencias.

2.3.1 Parametros a caracterizar:

Dada la gran variedad de medios que es posible caracterizar, el método utilizado debera recoger
sus limitaciones tales como volumenes maximos, margenes de temperatura o humedad, limites
de presion o necesidades de tamafio de acceso.

Los posibles parametros a caracterizar dependeran del tipo de medio isotermo y de la utilizacion
del mismo. A continuacién se relacionan algunos de los mas habituales:

. Estabilidad (temperatura o humedad)

. Uniformidad /gradiente (temperatura o humedad)

. Indicacion (temperatura o humedad)

. Otros parametros temporales, por ejemplo: Inercia térmica, tiempo de recuperacion, tiempo
de transferencia o decrecimiento térmico y en autoclaves: tiempos de esterilizacion,
mantenimiento y equilibrio.
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2.3.2 Factores a considerar:

El laboratorio debera utilizar procedimientos técnicamente adecuados que tengan en cuenta los
aspectos que afectan a la validez de los resultados y a la estimacién de su incertidumbre. A
continuacién se citan algunos aspectos relacionados con el propio medio isotermo, la
instrumentacion y el método a utilizar para su caracterizacion:

. Uniformidad de temperatura: Dentro de la zona util, algunas zonas permaneceran mas
calientes o frias que el valor deseado, debido a gradientes de temperatura.

. Estabilidad de temperatura: Fluctuaciones temporales de la temperatura. Pueden ser
diferentes en distintas zonas del recinto y en general seran menores que la uniformidad.

. Uniformidad de humedad: El contenido de agua en el aire puede variar en distintas zonas de
la cdmara, en especial donde se pierde o aporta vapor de agua (p.ej. fugas o charcos).

. Estabilidad de humedad: El contenido de agua en el aire puede variar en funcion del tiempo
(p. ej. debido al método de humectacidn).

e Instrumentacion: El tipo, nimero y ubicacidn de los sensores se establecerd teniendo en
cuenta las caracteristicas del medio y su carga.

. La incertidumbre de la instrumentacion utilizada: Incertidumbre de calibracién, no-
linealidad de los sensores, resolucién, respuesta de los sensores a un cambio de
temperatura o humedad, aplicabilidad de la calibracién, deriva, errores no corregidos,
repetibilidad, etc.

. Diferencia entre las condiciones de calibracion y de uso. Por ejemplo sensores de
temperatura calibrados en liquido y usados en aire; medidores utilizados en condiciones
ambientales distintas a las de calibracién.

° Efectos de carga.
. Efectos de radiacion.
. Condiciones ambientales externas al medio caracterizado.

. El efecto de la temperatura sobre la humedad relativa (por ejemplo cargas con disipacion
térmica).

. El efecto de la presiéon sobre la temperatura (en autoclaves)
. Configuracion y parametros establecidos en el medio isotermo a calibrar.
° Efectos debidos a la lectura de la indicacidn del control del recinto (resolucién, estabilidad...)

En el caso particular de los calibradores de temperatura de bloque seco, deberan contemplar
ademas los aspectos recogidos en [10].

En el caso particular de las instalaciones para el tratamiento térmico de la madera incluidas en la
Orden AAA/458/2013 de 11 de marzo [1], deberdn tenerse en cuenta los requisitos exigidos en el
protocolo para la realizacién de los estudios de caracterizacién vinculado a dicha orden,
especialmente en lo referido a carga tiempo y frecuencia de registro, disposicién de los sensores
y valores minimos de temperatura.

En general, para los autoclaves se deberdn tener en cuenta las especificaciones legales aplicables
( por ejemplo la existencia e integridad de precintos y dispositivos de seguridad, etc.).

3/8



+

"
EN AC Caracterizacion de Medios Isotermos

Entidad Nacional de Acreditacion NT-04 Rev. 3 Diciembre 2014 Series 1,2y 3

2.4

Informe de resultados UNE EN ISO/IEC 17025 Apdo. 5.10

Ademds de los requisitos generales para informes de resultados recogidos en la norma UNE EN ISO/IEC
17025 y el documento CEA-ENAC-01, los informes incluiran la siguiente informacién para facilitar la
correcta interpretacion y utilizacion de los resultados:

Detalles de los parametros de funcionamiento seleccionados: Programa de ciclo, temperatura,
tiempo de venteo, refrigeracién, estado de la rejilla de ventilacidn (abierta o cerrada) etc...

Configuracion del equipo: Por ejemplo parametros de los controladores.

Caracteristicas y ubicacién de la carga: Descripcion de la carga y su localizacion incluyendo los
valores nominales aplicables al proceso (por ejemplo: volumen, masa, superficie, disipacion...)

Definicién de la zona util caracterizada y ubicacion de los sensores: Se describird y cuantificara,
preferentemente mediante un diagrama, la zona util y la ubicacion de cada uno de los sensores.

Resultados e incertidumbres:

Se suministrardn los resultados numéricos! necesarios para cada uno de los sensores
convenientemente identificados. Los resultados deberan indicar la dependencia temporal de los
mismos durante todo el proceso del ciclo de forma que el periodo caracterizado esté claramente
identificado dentro del ciclo completo del ensayo, incluyendo los periodos de estabilizacion
previos, por ejemplo mediante grafico.

Cuando el tratamiento de los resultados individuales de uno o mas sensores se emplee en la
determinacién de otro parametro (como estabilidad o uniformidad), se deberd definir dicho
parametro y el método de célculo empleado ya que pueden caber varias posibilidades. Por ejemplo
la uniformidad en temperatura puede entenderse como la diferencia entre los valores extremos de
temperatura con respecto a la temperatura media registrada o bien con respecto a la media de
uno de los sensores. Es recomendable que la definicion de los parametros quede acordada en la
revision del contrato.

Cuando el resultado de la caracterizaciéon incluya el estudio de indicacion, la incertidumbre
asignada a dicho estudio debera incluir la componente debida a la estabilidad y uniformidad de la

zona util caracterizada.

Asi mismo, se indicard la incertidumbre expandida asignada a los resultados suministrados.

3. ALCANCES DE ACREDITACION

El Laboratorio debera demostrar experiencia en la caracterizacidén de todas las familias de medios isotermos,
que incluya en su alcance de acreditacion.

A continuacidn se incluyen ejemplos de alcances de acreditacion:

1 Se considera que como minimo deberan incluirse los valores maximos, minimos, media y desviacion tipica de cada uno de
los sensores utilizados en el periodo caracterizado.
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Categoria | (Calibraciones “in situ”)

PARTE B: CARACTERIZACION DE MEDIOS ISOTERMOS

ENSAYO

PROCEDIMIENTO DE ENSAYO

ESTUFAS
Furnaces

Estudio de estabilidad de temperatura:
20 °C a 150 °C (Incertidumbre: + 0,20 °C)
>150 °C a 250 °C (Incertidumbre: + 0,35 °C)

Estudio de uniformidad de temperatura:
20 °C a 150 °C (Incertidumbre: + 0,50 °C)
>150 °C a 250 °C (Incertidumbre: + 1,0 °C)

DIN 12880:2007 Apdo. 7.3

NOTA: Las incertidumbres corresponden a
la capacidad éptima para medidas
realizadas sin carga

CAMARAS CLIMATICAS
Climatic chambers

Estudio de estabilidad de temperatura:
-20 °C a 150 °C (Incertidumbre: + 0,25 °C)

Estudio de uniformidad de temperatura:
-20°C a 150 °C (Incertidumbre: + 0,30 °C)

Estudio de indicacién de temperatura:
-20 °C a 150 °C (Incertidumbre: + 0,60 °C)

Estudio de estabilidad de humedad relativa:
10 %hr a 90 %hr (Incertidumbre: + 2,0 %hr)
Temperatura de 10 °Ca 30 °C

Estudio de uniformidad de humedad relativa:
10 %hr a 90 %hr (Incertidumbre: + 3,0 %hr)
Temperatura de 10 °Ca 30 °C

Estudio de indicacién de humedad relativa:
10 %hr a 90 %hr (Incertidumbre: + 4,0 %hr)
(Temperatura de 10 °C a 30 °C)

Tiempo de recuperacién de la temperatura

Rebasamiento transitorio de la temperatura

Tiempo de recuperacién de la humedad relativa

Rebasamiento transitorio de la humedad relativa

NF X15-140:2013
Excepto apartados 9, 11y 12.

NOTA: Las incertidumbres corresponden a
la capacidad dptima para medidas
realizadas sin carga.
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INSTALACIONES TERMICAS
Thermal facilities

Estudio de estabilidad de temperatura
100 °C a 1000 °C (Incertidumbre: *+ 0,25 °C)

Estudio de uniformidad de temperatura

100 °Ca < 375 °C (Incertidumbre: + 1,9 °C)
375 °Ca <410 °C (Incertidumbre: + 2,0 °C)
410 °C a <535 °C (Incertidumbre: # 2,7 °C)
535 °C a 1000 °C (Incertidumbre: + 4,8 °C)

Medida de tiempo de recuperacién
Inercia térmica
100 °Ca 1000 °C

Procedimiento Interno XXX
Especificacion CASA-1036 Ed. 3 Apartado
3.5 (excepto 3.5.5.2.)

NOTA: Las incertidumbres corresponden a
la capacidad dptima para medidas
realizadas sin carga.

INSTALACIONES TERMICAS
Thermal facilities

Estudio de estabilidad de temperatura:
-196 °C a 130 °C (Incertidumbre: + 0,10 °C)
>130°Ca 1100 °C (Incertidumbre: + 0,20 °C)

Estudio de uniformidad de temperatura:
-196 °C a 130 °C (Incertidumbre: + 0,40 °C)
> 130 °C a 550 °C (Incertidumbre: + 1,0 °C)
> 550 °Ca 1100 °C (Incertidumbre: + 2,0 °C)

Estudio de indicacién de temperatura:
-196 °C a 130 °C (Incertidumbre: *+ 0,60 °C)
> 130 °C a 550 °C (Incertidumbre: + 1,5 °C)
> 550 °Ca 1100 °C (Incertidumbre: + 3,0 °C)

Prueba de estabilidad

Medida de lapso de uniformidad
Comprobacidn de la inercia térmica
Medida del tiempo de recuperacion

Medidas del tiempo de transferencia y del decremento térmico la

Procedimiento Interno XXX

AMS 2750 E

NOTA: Las incertidumbres corresponden a
capacidad Optima para medidas

Prueba de radiacidn
-196 °Ca 1100 °C

realizadas sin carga.

AUTOCLAVES DE ESTERILIZACION POR VAPOR (Presién absoluta: atm. a 0,3 MPa)
Steams sterilizers (Absolute pressure: from atmospheric to 0,3 MPa)

Estudio de estabilidad de temperatura:
20 °C a 150 °C (Incertidumbre: + 0,10 °C)
Estudio de uniformidad de temperatura:
20 °C a 150 °C (Incertidumbre: + 0,20 °C)
Estudio de indicacién de temperatura:
20 °C a 150 °C (Incertidumbre: + 0,40 °C)

Procedimiento interno XXX

NOTA: Las incertidumbres corresponden a
la capacidad éptima para medidas
realizadas sin carga.
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AUTOCLAVES DISTINTOS DE LOS DE ESTERILIZACION (Presion absoluta: atm. a 0,5 MPa)
Autoclaves different from sterilizers (Absolute pressure: from atmospheric to 0,5 MPa)

Estudio de estabilidad de temperatura:
100 °Ca 130 °C (Incertidumbre: 0,10 °C)
> 130 °Ca 550 °C (Incertidumbre: 0,30 °C)

Estudio de uniformidad de temperatura:
100 °Ca 130 °C (Incertidumbre: 0,20 °C)
> 130 °C a 550 °C (Incertidumbre: 0,80 °C)

Estudio de indicacion de temperatura:
100 °Ca 130 °C (Incertidumbre: 0,40 °C)
> 130 °C a 550 °C (Incertidumbre: 1,2 °C)

Procedimiento interno XXX

NOTA: Las incertidumbres corresponden a
la capacidad Optima para medidas
realizadas sin carga.

INSTALACIONES PARA EL TRATAMIENTO TERMICO DE LA MADERA
Facilities for heat treatment of wood

Estudio de estabilidad de temperatura:
0 °Ca 150 °C (Incertidumbre + 0,20 °C)

Estudio de uniformidad de temperatura:
0°Ca 150 °C (Incertidumbre + 0,70 °C

Estudio de indicacién de temperatura:
0°Ca 150 °C (Incertidumbre + 1,0 °C)

Tratamiento térmico (HT)

Determinacién de |la temperatura minima alcanzada durante el
periodo de tratamiento.

0°Ca 90 °C (Incertidumbre: + 0,40 °C)

Procedimiento interno XXX

Especificacion NIMF15 (2009)

Orden AAA/4582013 de 11 de marzo

NOTA: Las incertidumbres corresponden a
la capacidad dptima para medidas
realizadas con carga.

4. REFERENCIAS
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(4]
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(6]
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CONTENIDO DE LOS INFORMES DE CARACTERIZACION DE AUTOCLAVES

A1l.1. Contenido comun para los informes de caracterizacion de autoclaves

Los informes de resultados de caracterizacion de autoclaves deberan, en cualquier caso, cumplir lo establecido
en la norma UNE-EN ISO/IEC 17025 en sus apartados correspondientes a los informes y certificados de
calibracién, ademas de los siguientes aspectos:

Identificacidn inequivoca del autoclave, incluyendo la identificacion de todos los instrumentos
significativos (siempre que sea posible), por ejemplo:

o Lazo de medida de presion

o Lazo de medida y control de temperatura

Definiciones: Se deberan describir los distintos pardmetros caracterizados y su método de célculo.
Condiciones ambientales: Deberan especificarse debido a su influencia en los propios elementos de
control y registro del autoclave, y para posibilitar la reproducibilidad de la calibracién en idénticas
condiciones del ensayo.

Condiciones del ensayo:

o Describir el tipo de programa (por ejemplo: “programa 1, sélidos, 121 °C, 15 minutos”,
“temperatura de consigna, tiempo de subida, tiempo de estabilizacion, presion”) del
autoclave durante el ensayo. Dicho programa serd el especificado por el cliente y sobre el que
no se realizara ninguna modificacion.

o Indicar si se ha hecho con carga o no. En el caso de realizar el ensayo con carga, esta debe ser
descrita: material, volumen y/o masa, distribucion.

o Distribucion, nimero y tipo de sensores utilizados (por ejemplo mediante esquema o cotas
dimensionales). Descripcion de la forma de medicion: sensores al aire o en penetracion. En el
caso de que sea en penetracion, describir su colocacion (por ejemplo sensores introducidos
en algun util para modificar los tiempos de respuesta de los sensores, sensores introducidos
en la carga, etc.)

o Ubicaciéon del punto de medicién de referencia e indicacién de la disposicién del sensor de
medida (al aire o en penetracion).

o Descripcién de la zona util (por ejemplo mediante esquema y/o cotas dimensionales) y su
acceso (p.e. mediante pasamuros).

o Intervalo de tiempo de muestreo.

o Condiciones previas al ensayo de medida (si aplica), por ejemplo: temperatura de partida,
ciclos previos, etc.

Resultados de medida:

o Indicar el numero de ciclos realizados con el autoclave. En el caso de realizar mas de un ciclo
se daran los resultados obtenidos en cada uno de ellos.

o Deberd identificarse el fluido utilizado (aire, nitrégeno, vapor de agua).

Los resultados de medida, dependiendo del tipo de autoclave, deberan incluir ademas la informacién que se
describe en los siguientes apartados (salvo que se haya acordado con el cliente indicar otra informacion):

Al. 2. Contenido especifico de los informes de autoclaves de esterilizaciéon por vapor de agua

Tiempo de equilibrio.

Tiempo de continuidad de temperaturas (o exposicidn).

Temperatura media (estudio de indicacidn) durante el tiempo de continuidad de temperaturas y su
incertidumbre asociada.

Temperaturas maximas y minimas de cada sensor durante el tiempo de continuidad de temperaturas
y su incertidumbre asociada.

Presion media medida durante el tiempo de continuidad de temperaturas y su incertidumbre
asociada.
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- Se considera que la incertidumbre en la medida de tiempo, al ser en este caso una medida relativa es
despreciable.

Al. 3. Contenido especifico de los informes de otros autoclaves industriales

Autoclaves para el procesado de materiales compuestos empleados en Aeronautica (ver referencias [20-22] en
el apartado 4):

- Fechay hora de realizacién de la prueba.

- Lecturas observadas del instrumento de control (incluyendo las del indicador de seguridad si lo
hubiere) o registro de la Instalacion Térmica (§)

- Lecturas observadas del patron (§)

- Diferencia calculada de la precision del sistema (correccion o desviacidn si asi lo pide la norma).

- Temperaturas de Ensayo.

- Perfil de datos de tiempo y temperatura que muestre los sensores de Ensayo de Uniformidad de
Temperatura (EUT) y los sensores de control o medida en todas las zonas verificadas.

- Parametros de configuracion del instrumento de control (a nivel usuario).

- Diagramas de los sensores de control y registro, carga y posiciones de los sensores de EUT en el
espacio tridimensional.

- Presidon Nominal de Funcionamiento durante el EUT.

- Frecuencia o periodo de registro de los sensores

Los parametros sefialados con (§) se indicaran siempre que el andlisis de los datos corresponda a los criterios
de la especificacién o norma, si aplica.
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