KALIBRATIE van VOLUMEGLASWERK

Inleiding

De Commissie Analyse & Toxicologie (CAT) van de NVZA heeft een advies opgesteld over de omgang met volumeglaswerk. Hierin beschrijft de commissie aan welke eisen volumeglaswerk moet voldoen. 

Er is een inventarisatie gemaakt van al het volume glaswerk van het Farmaceutisch Kwaliteitscontrôle Laboratorium (FKL) in het LUMC. Vervolgens is beoordeeld welk glaswerk voldoet aan de eisen en welke (periodieke) contrôles er moeten worden uitgevoerd om het CAT-advies te kunnen voldoen. 
Eisen volume glaswerk CAT
· Het glaswerk dat wordt ingekocht is vervaardigd van boorsilicaatglas DURAN® 
· Volumeglaswerk wordt aangeschaft met de kwaliteitsklasse aanduiding A.

· Volumeglaswerk wordt aangeschaft met een conformiteitsverklaring aangeduid met een H vergezeld van een batchnummer op het glaswerk. 
· Het certificaat van de batch wordt na binnenkomst van het glaswerk bij de fabrikant opgevraagd.
Al het volumeglaswerk in het FKL waarvan een certificaat beschikbaar is, voldoet aan de overige 3 eisen. Het beschikbaar zijn van een analysecertificaat is dus leidend in de beoordeling van het glaswerk. 
Periodieke controle volumeglaswerk

Advies CAT: 
Periodiek (bijvoorbeeld eens per 5 jaar) wordt 5% van de in omloop zijnde maatkolven en pipetten gekalibreerd. Hierbij wordt een selectieve steekproef uit de diverse batches genomen. De exacte frequentie van kalibratie moet gebaseerd zijn op de resultaten van eerdere kalibraties, de bevindingen bij de visuele controle op beschadigingen en een risico inschatting.

Voorstel periodieke controle FKL

Al het volumeglaswerk waarvan een certificaat beschikbaar is, is niet meer dan 10 jaar oud. Van elk charge dat ouder is dan 5 jaar, moeten 2 exemplaren worden gekalibreerd. Iedere 5 jaar moet deze kalibratie per charge worden herhaald. 
Indien beide exemplaren voldoen dan is de gehele charge goedgekeurd gedurende 5 jaar. 
Beschadigingen

Indien glaswerk beschadigd is moet het worden vervangen. Dit gebeurt doorlopend en is de verantwoordelijkheid van de gebruikers van het volumeglaswerk. Glaswerk mag niet in de glasbak worden afgevoerd. Indien een maatkolf of pipet wordt afgevoerd wordt het overzicht met volumeglaswerk bijgewerkt.
Beschadigd glaswerk is als volgt gedefinieerd: 

-  Pipetten met een beschadigde uitstroomopening en/of top.

-  Glaswerk waarin barstjes aanwezig zijn of waarvan hinderlijke stukjes van de randen af zijn.

Uitvoering kalibratie

Bij de uitvoering van de kalibratie kan worden gebruikt gemaakt van het formulier “kalibratie volumeglaswerk”. Op het glaswerk staat de maximale afwijking die het glaswerk zou mogen hebben, aan deze eis moet het glaswerk voldoen. 

Voor maatkolven moet per maatkolf minimaal 1 meting uit worden gevoerd. Bij de kalibratie van pipetten moet de meting per pipet minimaal 3 maal worden herhaald. De spreiding tussen 3 metingen mag niet meer zijn dan ¼ van de maximale gedeclareerde afwijking van het glas. 
Op het formulier moeten algemene kenmerken van het glaswerk worden ingevuld: het volume, merk, chargenummer, type glas. De limiet gedeclareerd op het glaswerk moet worden ingevuld en de limiet voor de variatiecoëfficiënt voor de 3 metingen in het geval van pipetten moet worden ingevuld. 
Kalibratie van maatkolven DURAN glas
1. Bepaal de temperatuur van het te gebruiken water.



T
2. Bepaal het gewicht van de maatkolf met stop




W1
3. Vul het glaswerk met water tot 5 mm boven de maatstreep 
4. Droog zo nodig de wand boven de maatstreep

5. Verwijder het water tot op de maatstreep met behulp van een pipet

Het laagste punt van de meniscus moet op dezelfde hoogte liggen als de bovenkant van de maatstreep. Dit alles op ooghoogte.

6. Bepaal het volgewicht van de maatkolf met stop (grammen, in 4 decimalen)
W2
7. Herhaal desgewenst vanaf punt 3

Kalibratie van pipetten AR-glas 
1. Bepaal de temperatuur van het te gebruiken water.



T
2. Bepaal het gewicht van een stoperlenmeyer met stop



W1
3. Vul de pipet tot ongeveer 5 mm boven de maatstreep mbv pipetballon
4. Veeg de pipetpunt droog met een tissue

5. Laat het water niveau zaken tot op de maatstreep, onder een hoek van 45º
Het laagste punt van de meniscus moet op dezelfde hoogte liggen als de bovenkant van de maatstreep. Dit alles op ooghoogte.

6. Laat de pipet leegstromen in het droge glaswerk, met de uitstroomtip op de wand, onder een hoek van 45º. Wanneer de meniscus tot stilstand komt, wacht dan nog 5 sec. 

8. Bepaal het volgewicht van de erlenmeyer met stop (gr, 4 decimalen)

W2
9. Herhaal tweemaal vanaf punt 2 (je kunt de stoperlenmeyer met vloeistof erin

opnieuw tarreren en doorwegen).
Met de onderstaande Berekening:

V = (W2-W1)*Z kan het volume en vervolgens het verschil met het gedeclareerde volume worden berekend. De Z-waarde wordt afgelezen uit een tabel, hierbij wordt rekening gehouden met temperatuur, glaskwaliteit en omgevingsdruk (opzoeken op www.knmi.nl/actueel/ bij Schiphol).
N.B.: de waarde voor omgevingsdruk wordt op de website opgezocht omdat we niet beschikken over een gekalibreerde barometer.

Per charge maatglaswerk ouder dan 5 jaar moeten 2 exemplaren worden gekalibreerd. De volgende acties moeten worden uitgevoerd bij het al dan niet voldoen van beide exemplaren. 

· Beide exemplaren voldoen; hele charge voldoet.

· Beide exemplaren voldoen niet; charge verwijderen.

· Eén exemplaar voldoet wel, één niet; nog 2 exemplaren kalibreren. Het exemplaar dat niet voldoet moet worden verwijderd. 
Overzicht maatkolven en direct acties
· 66 maatkolven moeten weg gegooid worden (28%).

· 10 charges moeten nog worden gekalibreerd, dit zijn in totaal 19 maatkolven.

· 100 ml 99.01 is al gekalibreerd en goed bevonden.

· Overzicht excelbestand: 

· grijs+cursief moeten weg

· groen: charge moet gekalibreerd worden, want deze is meer dan 5 jaar oud.

· Blauw: charge heeft geen certificaat, maar wordt toch behouden. De charge moet wel gekalibreerd worden. 

Voorstellen directe acties pipetten

· In tabel aangegeven welke pipetten verwijderd moeten worden en welke gekeurd moeten worden (28 pipetten)
· Weggegooid worden 84 pipetten op een totaal van 330 (25%) wegens ontbreken certificaten (dwz ook ouder dan 10 jaar)
BELEID:
Bij ontvangst nieuwe pipetten/maatkolven worden deze ingeschreven in het Excelbestand, tevens worden de certificaten in de klapper bewaard.

Een partij maatglaswerk wordt herkeurd als deze 5 jaar oud is, hierbij wordt gekeken of keuring zinvol is (gaat het om slechts 1-3 exemplaren van een ‘goedkoop’ product, dan kan het beter zijn een nieuwe partij te bestellen). Voor keuring wordt gekeken of de bedrukking nog goed leesbaar is (zo niet: afkeuren). Glaswerk dat is afgekeurd wordt uit de tabel verwijderd en fysiek afgevoerd. De herkeurdatum van goedgekeurd glaswerk wordt in het Excel-bestand genoteerd. 

Als een partij eerder herkeurd is dan wordt deze in principe 5 jaar nadien opnieuw herkeurd. Er is geen maximum gebruikstermijn voor maatglaswerk, zolang het de 5-jaarlijkse keuring maar met goed gevolg doorstaat.

websites
http://www.brand.de/en/support/batch-certificates/product-selection/

http://www.hirschmann-laborgeraete.de/isapi/englisch/service_support/chargen_zertifikat.asp

http://www.witeg.de/1749797951/1/KD0/eclassnr/32032616/bulb+pipette+(laboratory).html

