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RESUMEN

En la presente investigacion se realizé un analisis metroldégico para la
verificacion de la aptitud de equipo optoelectréonico del tipo de polarimetros
sacarimetros en uso graduados de acuerdo a la escala de azucar ICUMSA.
Esto se logro realizando intercomparaciones entre diferentes equipos y placas
de cuarzo a nivel de laboratorio; tomando los datos obtenidos se realizaron dos
analisis estadisticos: evaluacion por medio de los minimos cuadrados y

determinacion de la incertidumbre convencional expandida.

Con esto se logréo determinar las desviaciones que cada equipo
presentaba al momento de realizar las mediciones, asi como los factores
metroldgicos que podrian influir en los valores de las mediciones obtenidos:
desviacion de cero, o linearidad. Para determinar finalmente que equipo

necesita realizar una calibracion.

Se realiz6 el mismo procedimiento para las placas de cuarzo,

intercomparandola entre si y realizando mediciones en diferentes equipos.

Se encontré un error del orden de 10° en la pendiente y 0.01 en el
intercepto de las correlaciones construidas para las placas de cuarzo y un error
de 10" en los polarimetros en el intercepto y en la pendiente construida. Se
encontré también que las placas tienen condiciones metroldgicas mas estables

que los polarimetros.
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OBJETIVOS

General

Realizar un diagndstico metrolégico para la verificacion de polarimetros
graduados de acuerdo a la escala de azucar ICUMSA y a los patrones
utilizados, verificado mediante la recomendacion OIML R14 y la Norma
ICUMSA SPS1

Especificos

Realizar un diagndstico metrolégico para la verificacion de aptitud de
polarimetros graduados de acuerdo a la escala de azucar ICUMSA,
evaluado mediante la recomendacion OIML R14 y la Norma ICUMSA
SPS1

A partir de las celdas de cuarzo de referencia, evaluar la exactitud de la

medida para diferentes celdas.

A partir de equipos utilizados de referencia y diversas celdas de cuarzo

evaluar la exactitud de las mediciones para diferentes equipos.

Determinar el parametro que pueda tener desviaciones significativas, el
polarimetro o la celda, esto en funcién de la desviacion de la lectura
presentada contra un valor nominal, tomado como parametro de

comparacion
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INTRODUCCION

Garantizar que los bienes cumplan con normas y estandares de calidad,
representa, en la actualidad, un alto porcentaje de los costos operativos de las
Industrias. Garantizar que un producto cumpla estos estandares es parte de un
complejo proceso que incluye varios procesos: calibracidon, estandarizacion,
trazabilidad; son algunos de los términos comunes a aquellos que estén
relacionados, de alguna forma; a procesos, procedimientos y requerimientos de

sistemas de aseguramiento y control de calidad.

Garantizar que un equipo cumpla con las especificaciones para las que
fue disenado, dentro de rangos establecidos; es una de las tareas de la
metrologia; ciencia de las mediciones. Para ello, se debe tener en cuenta que
el valor real de cualquier medida es, fundamentalmente; desconocido y que
unicamente, se pueden hablar de intervalos o rangos. Asi, por ejemplo, el decir
que el resultado de una medicion es igual a 3, no determina si el valor
verdadero de la medicion es de 2.97, 2.99, 3.01, 3.02, 3.03, 3.51, etc. La forma
correcta de referirnos al resultado de esa medicidbn es hacer mencion a la
incertidumbre de la medida. De esta forma, al hacer mencion de 3 + 0.5, se
refiere a la incertidumbre obtenida al realizar la medicién. Esta incertidumbre es
producto de causas aleatorias y erraticas, que pueden ser producto, aunque no
necesaria ni exclusivamente, de desviaciones en el instrumento, malos
funcionamientos, el error del analista, la temperatura y humedad del ambiente,

el método utilizado, etc.

Para poder reportar el valor de un parametro para un producto, es

necesario reportar las incertidumbres obtenidas durante las mediciones; o bien

XIX



reportar la incertidumbre que se obtiene al realizar mediciones con un
polarimetro y método de medicién. Para esto, se deben generar métodos y
sistemas que sean de amplia aceptacion y reconocimiento. La realizacién del
diagnostico de un método de evaluacion aplicado a un instrumento permitiria,
en primer término, determinar la confiabilidad, o no, que dicho método provee al
ser llevado a cabo. La realizacion de éste diagnostico es el topico central

tratado en este trabajo de graduacion.

Para ello, se propone, en primer término, realizar mediciones de acuerdo a
las normas internacionales ICUMSA SPS1 y la recomendacién R14 de OIML
para sacarimetros polarimétricos, evaluando las desviaciones que existen al
realizar las calibraciones con diferentes estandares, placa de cuarzo, y equipo,
sacarimetro. Esto determinara las desviaciones existentes en el método de
evaluacion para varios sacarimetros, utilizados en la industria azucarera
nacional, al realizar dicha evaluacion con diferentes estandares, es pues éste
trabajo de graduacién un diagnéstico del método de evaluacion de dichos

polarimetros.
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JUSTIFICACION

En el nuevo marco global de libre mercado, se hace necesario y
fundamental poseer las herramientas para poder ser competitivos. Para cumplir
con estos requerimientos las normativas nacionales e internacionales exigen la
existencia de certificaciones, validaciones y la implementacion de
procedimientos sistematicos ampliamente reconocidos en la evaluacion,

validacion y calibracion de equipos de medicion.

Dentro de los requerimientos actuales, aplicados a los laboratorios de
ensayo y calibracién; las normativas internacionales y nacionales recomiendan
validar procedimientos para la estimacién de la incertidumbre - Véase, por
ejemplo, COGUANOR NGR/COPANT/ISO/IEC/17 025. Numeral 5.4, 5.9, 5.10-

Obtenida esta por algun método de medicién en particular.

Debido a lo poco que se ha trabajado el tema en nuestro pais y a la poca
disponibilidad de informacion en lo relativo a procedimientos de estimacion de
incertidumbres; se ha considerado que el presente trabajo de graduacion
responde a una necesidad de muchas industrias e instituciones puesto que se
refiere a la aplicacion del polarimetro en el laboratorio de ensayo y calibracion,
un instrumento de uso comun dentro de la ingenieria quimica en el ramo de la

industria azucarera.

La metrologia, como ciencia basada en las mediciones provee de las
herramientas, bases y requerimientos necesarios para la adecuada acreditacion
del equipo de instrumentacion. Por lo que se propone implementar un método

sistematico para realizar la estimacién de incertidumbres en equipos de
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medicion de concentraciones por métodos optoelectrénicos, sacarimetros

polarimétricos.

Se hace necesario entonces realizar un diagndstico del status actual en
los instrumentos y sus componentes, celda de cuarzo, utilizados en la
evaluacién metrolégica de sacarimetros polarimétricos en nuestro pais, de
acuerdo a las normas internacionales que apliquen, por ejemplo; OIML R 14 e
ICUMSA SPS1. Y, asi, poder determinar desviaciones significativas que
pudiesen existir, 0 no, dentro de los estandares y equipos actuales utilizados en
nuestro pais dentro de la industria azucarera. Realizando la comparacion contra

patrones de referencia con trazabilidad e incertidumbre determinados.

Generando un manual de calculo de incertidumbres, tal y como lo
requieren la norma guatemalteca COGUANOR; al tiempo que realizando un

diagnostico de los métodos actuales de calibracién de equipo en Guatemala.
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PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA

Guatemala, un pais en vias de desarrollo; se enfrenta a un nuevo reto: el
tratado de libre comercio con el triangulo norte. La apertura comercial que esto
significara para el pais traera consecuencias inmediatas a la competitividad de
las empresas nacionales para subsistir en una economia de libre mercado, en
donde hablar de acreditacion y certificacion no es nada nuevo. Por esto la
acreditacion y certificacién de procesos, se esta convirtiendo en un imperativo

dentro de esta nueva estrategia de negocios préoxima a desarrollarse.

El gremio azucarero nacional y centroamericano se ha visto en la
necesidad de calibrar y certificar el equipo de medicién que se utiliza para
garantizar la calidad y pureza de la azucar exportada; de acuerdo a la comision
de normas azucareras ICUMSA, el equipo utilizado para reportar este valor es

el polarimetro.

De acuerdo a estadisticas de la Secretaria de Integracion
Centroamericana (SIECA), el azucar representa para el pais poco mas del 13%
de las exportaciones nacionales. Esto representa un aproximado de US$ 317.4
Millones de ddlares en ingresos como divisas de exportacion de productos
tradicionales para la economia nacional, generando alrededor de 300,000
empleos directos e indirectos en el pais, con uno de los gremios empresariales

mas importantes para el pais.

La mayoria de laboratorios de ensayo y calibracion, realizan
certificaciones de los siguientes equipos de medicién: balanzas analiticas, pH,

equipos de medicién de Flujo. No existe en toda el area centroamericana un

XXII



solo laboratorio que esté acreditado por algun ente competente, salvo por
fabricantes y/o proveedores, para la certificacion de equipo polarimétrico.
Convirtiéndose la acreditacion de este tipo de equipos indispensable para la

economia nacional.

Tomando en cuenta la importancia que esto significa, y considerando que
existen actualmente laboratorios que se dedican a realizar calibraciones de
estos equipos, se observa la necesidad de realizar un diagndstico de los
métodos empleados para las evaluaciones de equipo de medicion de
concentracion por métodos optoelectrénicos, sacarimetro polarimétrico; aun y
cuando estos métodos de medicion estén de acuerdo con
normativas/recomendaciones de amplio reconocimiento (ICUMSA SPS1 — OIML
R14), se hace necesario la realizacion de éste diagnostico para enmarcar la
situacion metrolégica de estos equipos en el area centroamericana, y

especificamente en Guatemala.

Para poder realizar este diagndstico se realizaran intercomparaciones
entre las celdas de cuarzo utilizadas in-situ, esto es los estandares con los que
cuentan las fabricas nacionales de azucar, comparados contra estandares de
trazabilidad conocida mantenidos a condiciones controladas. = También se
realizaran comparaciones entre los polarimetros utilizados en el campo y un

polarimetro que se ha mantenido en condiciones controladas.

Con estos datos, se espera poder realizar una evaluacion cuantitativa del
método de verificacion utilizado en la polarimetria en Guatemala, y determinar

valores de incertidumbre.
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1 MARCO TEORICO

1.1 Calibracion de instrumentos

Calibracion es la medicion exacta y la comparacion de los valores de
obtenidos por un instrumento, comparado contra un patréon conocido. A través
de una interpretacién adecuada de los resultados de esa comparacion; es
posible identificar y corregir errores en los instrumentos de medicion.
Comercialmente, se conoce a la calibracion como el procedimiento requerido
para ajustar un instrumento, y dejarlo exactamente dentro de las

especificaciones para las que el instrumento fue fabricado. Ref. 9

Ya que los instrumentos, son los dispositivos que realizan las mediciones
y el control del sistema; unicamente cuando cada instrumento éste exactamente
dentro de sus especificaciones se puede garantizar la confiabilidad de un

sistema. Ref. 9

Una calibraciéon no garantiza el buen funcionamiento de un instrumento,
generalmente determina si un instrumento cumplira con las especificaciones de

precision y rango en las que se va a utilizar.

Generalmente las calibraciones se refieren a la verificacion del fabricante
de que un instrumento es capaz de indicar, registrar o controlar las variables del

sistema a los valores establecidos para una aplicacion industrial especifica.



1.2 Tipos de estandares de referencia para calibraciéon

El estandar primario es una unidad de valor absoluto extremadamente
precisa, certificada por el Nacional Bureau of Standars (NBS), que esta dentro
de las tolerancias permisibles para las unidades absolutas de medicion de dicho
parametro, conservadas en el NBS de Washington, DC. Normalmente, los
fabricantes de instrumentos y algunos usuarios importantes son los Unicos
grupos que poseen estandares primarios. Los costos hacen prohibitiva, en
muchos casos, la adquisicion y mantenimiento de estos estandares. Estan
certificados por el NBS y se utilizan para calibrar instrumentos vendidos como

estandares secundarios para la calibracion de instrumentos industriales.

Luego se tienen los estandares secundarios, el intervalo de la calibracion
de estos depende de la exactitud y del tipo de estandar que se mantiene. El
periodo o intervalo de calibracién para instrumentos industriales varia desde
semanas hasta anos (sic), y depende de varios factores; entre ellos, la clase de
servicio en que se empleen. Cuando la exactitud es un factor muy importante,
se puede realizar un analisis comparativo costo/beneficio entre la frecuencia de

calibraciones y la adquisicién de equipo nuevo con garantia de fabrica.

Un estandar debe ser mas exacto que el instrumento que se esta
calibrando por lo menos en un factor de 10, y también que el estandar de
referencia debe tener la confiabilidad y la exactitud que se requiera para dicha

aplicacion.

1.3 Patrones de calibracion

Un patron puede ser un instrumento de medida, una medida materializada,



un material de referencia o un sistema de medida destinado a definir, realizar o
reproducir una unidad o varios valores de magnitud, para que sirvan de

referencia. Ref. 6

Por ejemplo, la unidad de magnitud “masa”, en su forma materializada, es
un cilindro de metal de 1kg, y un bloque calibrador representa ciertos valores de

magnitud “longitud”.

La jerarquia de los patrones comienza desde el patron internacional en el
vértice y va descendiendo hasta el patron de trabajo. Las definiciones de estos
términos, segun se citan en el Vocabulario Internacional de Términos Basicos y

generales en Metrologia se indican a continuacion (Ref. 6):

1.3.1 Patrén primario

Patrén que es designado o ampliamente reconocido como poseedor de las
mas altas cualidades metroldgicas y cuyo valor se acepta sin referirse a otros

patrones de la misma magnitud.

1.3.2 Patrén nacional

Patrén reconocido por la legislacion nacional para servir de base, en un

pais, en la asignacion de valores a otros patrones de la magnitud afectada.

1.3.3 Patroén internacional

Patron reconocido por un acuerdo internacional para servir de base
internacionalmente en la asignacién de valores a otros patrones de la magnitud

afectada.



La custodia del patron internacional corresponde a la Oficina Internacional
de Pesos y Medidas (BIPM) en Sévres, cerca de Peris. El patrébn mas antiguo

en uso es el prototipo del Kilogramo.

1.3.4 Patron secundario

Patrén cuyo valor se asigna por la comparacion con un patron primario de
la misma magnitud, normalmente los patrones primarios son utilizados para

calibrar patrones secundarios.

1.3.5 Patrén de trabajo

Patron que se utiliza corrientemente para calibrar o controlar medidas

materializadas, instrumentos de medicién o materiales de referencia.

1.3.6 Patron de referencia

Patrén en general, de la mas alta calidad metrolégica disponible en un
lugar dado o en una organizacion determinada, de la cual se derivan las

mediciones efectuadas en dicho lugar.

Los laboratorios de calibracion mantienen los patrones de referencia para

calibrar sus patrones de trabajo.

1.3.7 Patron de transferencia

Patrdn utilizado como intermediario para comparar patrones.



1.3.8 Patrén viajero

Patron, algunas veces de construccidon especial, disefiado para el
transporte entre distintos emplazamientos utilizado para la intercomparacién de

patrones.

El comportamiento de los equipos de medicién y ensayos pueden cambiar
con pasar del tiempo gracias a la influencia ambiental, es decir, el desgaste
natural, la sobrecarga o por un uso inapropiado. La exactitud de la medida dada

por un equipo necesita ser comprobado de vez en cuando.

Para poder realizar esto, el valor de una cantidad medida por el equipo se
comparara con el valor de la misma cantidad proporcionada por un patrén de
medida, o calibracion definido arriba. La comparacién con patrones revela si la
exactitud del equipo de medida esta dentro de las tolerancias especificadas por

el fabricante o dentro de los margenes de error prescrito.

Los resultados de la calibracion, que demuestra la desviacion respecto al
patron que representa el valor correcto, se pueden utilizar para corregir lecturas

de medida o para disefiar una Grafica de correccion.

Realmente la confirmacion Metrolégica comprende un conjunto de pasos y
operaciones necesarias para asegurar de que el equipo cumpla con los
requisitos exigidos para su uso. La calibracién es parte esencial del proceso de

la confirmacion Metroldgica.

Al elegir patrones de medida para el ejercicio de calibraciones es esencial

utilizar patrones que sean trazables a patrones nacionales o internacionales.



1.4 Metrologia

‘La Metrologia es la ciencia de la medida”. Las medidas y la metrologia
son esenciales y practicamente para todas las facetas del desarrollo del hombre
debido a que son utilizadas en actividades que van desde el control de la
produccién, la medida de la calidad del medio ambiente, la evaluacion de la
salud, seguridad y los ensayos relativos a la calidad de los materiales,
alimentos y otros productos, hasta la garantia de un comercio justo y la
proteccidon de los consumidores. Existe también la Metrotécnia que es la ciencia

o la técnica de la medida. Ref. 6

La metrologia tiene varios campos: metrologia legal, metrologia industrial
y metrologia cientifica son divisiones que se ha aceptado en el mundo
encargadas en cubrir todos los aspectos técnicos y practicos de las mediciones
(Ref. 7)

1.4.1 La metrologia legal

Este término esta relacionado con los requisitos técnicos obligatorios. Un
servicio de metrologia legal comprueba estos requisitos con el fin de garantizar
medidas correctas en areas de interés publico, como el comercio, la salud, el
medio ambiente y la seguridad. El alcance de la metrologia legal depende de

las reglamentaciones nacionales y puede variar de un pais a otro.

El Objetivo de la metrologia legal, basicamente es dar certeza al publico
en general acerca de los instrumentos de medicidn y los procedimientos que se

utilizan, por ejemplo:

Si se compra una balanza de bafo para saber cual es la masa corporal
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debe tener la seguridad de que este instrumento cumple con las condiciones

necesarias.

Muchas balanzas en los establecimientos comerciales, pueden
encontrarse alteradas, originando alteracién en el peso y que el cliente pague

mas de lo debido.

En la Metrologia Legal, se encuentran varios aspectos basicos:

A. Disponer de La Ley de Metrologia.

B. Contar con personal capacitado.

C. Equipos sofisticados, los equipos deben estar en una edificacion acorde y

segura.

D. Argumentar y Coordinar todo lo relacionado al campo laboral.

1.4.2 La Metrologia Industrial

Esta disciplina se centra en las medidas aplicadas a la produccion y el

control de la calidad.

Materias tipicas son los procedimientos e intervalos de calibracion, el

control de los procesos de medicion y la gestion de los equipos de medida.

El término se utiliza frecuentemente para describir las actividades

metrologicas que se llevan a cabo en materia industrial, podriamos decir que es



la parte de ayuda a la industria.

En la Metrologia industrial la personas tiene la alternativa de poder
mandar su instrumento y equipo a verificarlo bien sea, en el pais o en el
exterior. Tiene posibilidades de controlar mas este sector, la metrologia
industrial ayuda a la industria en su produccion, aqui se distribuye el costo, la

ganancia.

1.4.3 La Metrologia Cientifica

También conocida como “metrologia general”. “Es la parte de la
Metrologia que se ocupa a los problemas comunes a todas las cuestiones

metroldgicas, independientemente de la magnitud de la medida”.

Se ocupa de los problemas tedricos y practicos relacionados con las
unidades de medida (como la estructura de un sistema de unidades o la
conversion de las unidades de medida en férmulas), del problema de los errores
en la medida; del problema en las propiedades metrologicas de los
instrumentos de medidas aplicables independientemente de la magnitud

involucrada.

En la Metrologia hay diferentes areas especificas. Algunas de ellas son las

siguientes:

A. Metrologia de masa, que se ocupa de las medidas de masa.

B. Metrologia dimensional, encargada de las medidas de longitudes y angulos.

C. Metrologia de la temperatura, que se refiere a las medidas de las



temperaturas.

D. Metrologia quimica, que se refiere a todos los tipos de mediciones en la

quimica.

El desarrollo de la metrologia proporciona multiples beneficios al mundo

industrial, como veremos a continuacion:

A. Promueve el desarrollo de un sistema armonizado de medidas, analisis

ensayos exactos, necesarios para que la industria sea competitiva.

B. Facilita a la industria las herramientas de medida necesarias para la
investigacion y desarrollo de campos determinados y para definir y controlar

mejor la calidad de los productos.

C. Perfecciona los métodos y medios de medicion.

D. Facilita el intercambio de informacion cientifica y técnica.

E. Posibilita una mayor normalizacién internacional de productos en general,

maquinaria, equipos y medios de medicion.



La metrologia es decisiva en el comercio internacional debido a que
proporciona los medios técnicos necesarios para asegurar medidas correctas,
mediante la implementacion de un sistema armonizado de medicion compuesto
por el Sistema Internacional de Unidades (Sl), la exactitud de los instrumentos
de medidas cumpliendo con normas internacionales y los métodos y
procedimientos validados: la medicion entra en practicamente todas las
operaciones comerciantes, desde el comercio del producto a granel (como los
minerales, el petroleo y el gas natural) hasta la venta minorista de productos al

publico en el mercado.

Existen sin fin de ejemplo que podremos citar y los cuales demuestran la

importancia que tiene la metrologia, alguno de ellos son los siguientes:

A. El precio de los productos comercializados se deriva de la cantidad que esta
involucrada en ellos, la cual normalmente se determina por medicién. Los
precios correctos obviamente dependeran de mediciones correctas. Para lograr
estas mediciones es necesario verificar y calibrar los instrumentos de medidas.
En ambos casos, el comportamiento de un equipo de medida se compara con el
de un instrumento de medida con mayor exactitud, conocido como patron de

medida

B. La tarea de asegurar la verificacion de instrumentos de medida y la
vigilancia de su uso en el comercio recae en los Servicios Nacionales de

Metrologia.
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C. Ademas de la cantidad, la calidad de los productos y su conformidad con
las normas son conceptos esenciales en el comercio internacional. El control de
la calidad y la conformidad requiere en muchos casos de mediciones, los
resultados de las medidas deben ser indudables si se espera confianza en los
resultados del ensayo y en la aceptacion de los certificados. Los laboratorios de
calibracién debe cerciorarse de que sus mediciones y el equipo de ensayo son
debidamente calibrados.

1.5 Laboratorios metrolégicos

Cualquier instalacion bien equipada para la calibracion de instrumentos
industriales debe contar con equipos para establecer estandares y parametros
para temperatura, presion, flujo, peso, tiempo, voltaje, corriente, potencia,
resistencia, capacitancia, velocidad, frecuencia, radioactividad y concentracion,
en funcién de los requerimientos de la industria a la que se le provee servicio.
Ref. 11

1.6 Mediciones

Una medicion consiste en obtener la cantidad de veces que una cierta
magnitud unidad se encuentra contenida entre limites fijados. Estos limites no
siempre son visibles o perfectamente determinados, como en el caso de
medicion de diametros, profundidades, espesores, etc. en los cuales se deben
tomar distancia entre dos planos paralelos o entre superficies cilindricas o

esféricas. Ref. 11
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1.6.1 Exactitud y precisiéon

Las medidas obtenidas nunca son exactas, es decir, no se obtienen los
valores reales, ya que la medida obtenida dependera de la apreciacion del
instrumento o herramienta empleada (menor divisién del instrumento: m, dm,
cm, mm, , etc.), de su precision (desgaste, divisiones inexactas o irregulares),
de las condiciones ambientales (influencia de la temperatura, etc.) y de la

habilidad del operador que la efectua (error de paralaje).

La menor division del instrumento empleado dara el grado de apreciacion
de la medicion efectuada cuando se mide directamente. Por ejemplo, con una
cinta graduada con divisiones de 1 milimetro se obtendran lecturas directas

milimétricas.

La precisién de la medida obtenida dependera tanto de la calidad del
instrumento, de la menor division del mismo, como de la habilidad del operador.
Este ultimo podra apreciar a “0jo” si el tamafio de la menor division lo

permitiera, cual es la medida mas aproximada a la real.

Error de medicion (e): cuando se mide se introducen errores en la
medicion, siendo este error (e) igual a la diferencia entre el verdadero valor (m)

y la medida realizada (m;) :

Ecuacion |
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1.6.2 Errores

En ciencia e ingenieria el concepto de error tiene un significado diferente
al utilizado coloquialmente, estda asociado al concepto de incertidumbre. En
cualquier medicion, por lo tanto, se trata de conocer las cotas o limites
superiores e inferiores de estas incertidumbres. Ya que toda medicién viene
implicita en los métodos e instrumentos utilizados, la destreza del analista, entre

otros; asi se pueden hablar de varios tipos de errores. Ref. 7

Existen dos tipos de errores, errores sistematicos y errores accidentales.
Los errores sistematicos son causados por defecto del instrumento, del método
empleado o por fallas del observador. Son dificiles de detectar, y por mas
mediciones que se hagan siempre estaran todas ellas afectadas del mismo
error. Son dificiles de eliminar. Los errores accidentales son producidos por
causas fortuitas y accidentales. Varian al azar, pudiendo producirse en un
sentido o en otro (en mas o en menos) y no tienen siempre el mismo valor
absoluto. Son muy frecuentes y se presentan por ejemplo debido a la
coincidencia entre indice y escala, a descuidos por parte del observador, etc.
Por producirse al azar es posible disminuirlos, segun la teoria de errores de
Gauss, mediante la aplicacién de la teoria de las probabilidades. Para ello se

hacen n mediciones, m;, my, mg, ...m, resultando el valor mas probable (Ref. 7):

_om
m =
n

Ecuacion Il

Siendo
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X, =m—m;

Ecuacion Il

donde es x; el error cometido de la medicion efectuada respecto del valor
mas probable, que es igual en ambas direcciones, es decir +x; 0 -x;. Por lo tanto,
por ser los errores cometidos en ambas direcciones de igual valor absoluto pero

de signos diferentes, se anularan mutuamente, resultando:

Ecuacion IV

Para evitar esta situacion se toma la sumatoria de los cuadrados de los X;,
se los divide por el numero de mediciones n y se le extrae la raiz cuadrada,

obteniéndose el error medio cuadratico:

Ecuacion V

Gauss da una funcion ¢(x) llamada funcién error de Gauss que da la
probabilidad de obtener un cierto error x; dentro de un cierto intervalo cuando se
hace un numero grande de medidas independientes; la grafica de esta funcion

es la llamada campana de Gauss.

La probabilidad de cometer errores pequefos es grande en tanto que la de

cometer errores grandes es pequefia.
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Si la verdadera medida es m, el error verdadero de la media estara dado

por la expresion:

Am=m—-m

Ecuacion Vi

El cual, en funcién del error medio cuadratico se puede demostrar que es:

Ecuacion Vi

Por lo tanto, para obtener la magnitud m, luego de efectuar n mediciones,
de la (Ecuacién 4-7) se obtiene, teniendo en cuenta el doble signo de la raiz

cuadrada:
m=xAm

Ecuacion VIII

m—Am<m<m+Am

Ecuacion IX

Es decir que el valor verdadero de la medicion estara comprendido entre
ambos extremos del intervalo, siendo este ultimo menor, cuanto mas

mediciones se realicen. Para aplicar la teoria de Gauss es necesario que sea

>xi =0, lo que se cumple en la practica cuando es ¥x << X | xi/.
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1.7 Instrumentacion

1.7.1 Clasificacion de los instrumentos

Se puede realizar una clasificacion de los instrumentos de mediciéon, como
instrumentos fundamentales e instrumentos especializados, para el caso de

esta investigacion; se propone la siguiente clasificacion:
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Figura 1. Clasificacion basica de la instrumentacion.
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1.8 Instrumentos de medicidn optoelectrénicos

Los instrumentos utilizados en quimica analitica de tipo electrénica 6ptica,
como los espectrofotometros, polarimetros, refractometros y colorimetros,
tienen un uso muy extendido en diversas aplicaciones; desde las industrias
farmacéuticas, petroleras, quimicas, azucareras y alimenticias, por mencionar

algunas aplicaciones de uso comun.

1.8.1 Polarimetria

El término polarimetria se refiere usualmente a las investigaciones
cuantitativas de cualquiera de los siguientes dos procesos que pueden ocurrir

en luz polarizada cuando interactua en materia anisotropica:
A. Un cambio en la direcciéon de la vibracion
B. Un cambio en el estado de la vibracién

Las sustancias que no producen cambio alguno se denominan,
isotropicas; esto forzosamente determina el significado de las anisotropicas.
Ref. 14

El cambio en la direccion de la vibracién en luz linealmente polarizada a
través del paso por materia anisotrépica es llamada “polarizacién rotatoria” o
“rotacion optica”, si el efecto se debe a refraccion anisotrépica. Si es causada
por absorcién o difusion anisotrépica no se deberia denominar rotacion optica si
no dicroismo. Sustancias que causan polarizacion rotatoria se dice que tienen

poder rotatorio o son sustancias épticamente activas. Ref. 14
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El estudio de la estereoquimica tuvo sus origenes en los trabajos de Jean
Baptiste Biot, cientifico francés que investigaba la naturaleza de la luz
polarizada en un plano. Un haz de luz ordinaria esta formado por ondas
electromagnéticas que oscilan en una cantidad infinita de lados y las
direcciones forman angulo recto con la direccién de propagacion de la luz. Sin
embargo, cuando un haz de luz ordinaria pasa por un dispositivo llamado
polarizador, sélo lo atraviesan las ondas luminosas que oscilan en un plano, de
ahi el nombre de luz polarizada en un plano. Las ondas luminosas en los

demas planos son detenidas. Ref. 8

Biot hizo la notable observacion que, cuando un haz de luz polarizada en
un plano atraviesa una solucién de ciertas moléculas organicas, como azucar y
alcanfor, el plano de polarizacion gira. No todas las sustancias organicas tienen
esta propiedad, pero las que la presentan se llaman 6ptimamente activas. Ref.
8

Se puede medir la cantidad de rotacion con un instrumento denominado
polarimetro, cuyo esquema se ve en la figura. Una solucion de moléculas
organicas con actividad éptica se coloca en un tubo de muestra, un haz de luz
polarizada en un plano atraviesa el tubo y se origina la rotacién del plano de
polarizacién. A continuacion la luz pasa por un segundo polarizador, llamado
analizador. Si se hace girar el analizador hasta que atraviese la luz, se podra
determinar el nuevo plano de polarizacion y se podra decir hasta qué grado se
ha producido la rotacion. La cantidad de rotacién se representa con a y se

expresa en grados. Ref. 14

19



Ademas de determinar el grado de rotacion, también se puede conocer la
direccion. Desde el punto de referencia de un observador que vea de frente el
analizador, unas moléculas opticamente activas hacen girar la luz polarizada
hacia la izquierda (en sentido contrario al de las manecillas del reloj) y se
llaman levorrotatorias, mientras que hay otras que la giran a la derecha (en el
sentido de las manecillas del reloj) y se denominan dextrorrotatorias. Por
convencién, se asigna un signo menos (-) a la rotacion hacia la izquierda y a la

rotacion a la derecha un signo de (+). Ref. 8

Figura 2. Diagrama de un sacarimetro polarimétrico. Fuente Ref.8

Luz no Luz
polarizada polarizada

Analizador Observador

Polarizador Tubo de muestra
con moléculas organicas

1.8.2 Sacarosa - sucrosa

La sacarosa o azucar de mesa comun esta entre los compuestos quimicos
puros mas abundantes en el mundo y es uno de los mas conocidos por quienes
no son quimicos. Sea como azucar de cafia (20% en peso) o azucar de
remolacha (15%) y que éste refinada o no, toda el azucar de mesa es sacarosa.
La sacarosa es un disacarido que por hidrolisis produce un equivalente de
glucosa y otro de fructosa. Esta mezcla 1:1 de glucosa y fructosa, con
frecuencia se conoce como azucar invertida, ya que cambia el signo de la

rotacion Optica (se invierte), durante la hidrdlisis de Sacarosa ( [a]p = + 66.5°) a
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una mezcla de glucosa/fructosa ([a]p = -22.0°). Algunos insectos, como las
abejas, tienen enzimas llamadas invertasas que catalizan la hidrélisis de
sacarosa a una mezcla de glucosalfructosa. En efecto, Ila miel es
principalmente una mezcla de glucosa, fructosa y sacarosa. A diferencia de la
mayor parte de otros disacaridos, la sacarosa no es una azucar reductora y no
presenta mutarrotacion. Estas observaciones significan que la sacarosa no es
un hemiacetal y sugieren que la glucosa y fructosa deben presentar como
glicosidos. Esto solo es posible si los dos azucares estan unidos por un enlace
glicosidico entre los carbones anoméricos de ambas — C1 de glucosa y C2 de

fructosa. Ref. 8

1.8.2.1 Rotacion especifica

La polarimetria depende de la cantidad de moléculas 6pticamente activas
que encuentre el haz luminoso, cuanto mas moléculas haya en el trayecto;
mayor rotacion observada. Asi, la cantidad de rotacion depende tanto de la
concentracion de la muestra como de la longitud del rayo en la muestra. Si se
duplica la concentracion, la rotacién observada se duplica. De igual manera, si
se mantiene constante la concentracién y se duplica la longitud del tubo de la
muestra, la rotacion observada se duplica. También sucede que la cantidad de

rotacion depende de la longitud de onda de la luz que se utilice. Ref. 2
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Para expresar los datos de rotacion 6ptica en una forma logica, a fin de
establecer comparaciones se deben escoger condiciones normales. La rotacion
especifica, [a]o de un compuesto se define como la rotacién observada cuando
la trayectoria L en la muestra mide un 1 dm, la concentracién de la muestra C
es 1 mg/mL y se utiliza luz de 589 nm de longitud de onda. Esta luz de 589 nm,
es llamada la linea D del sonido, es la luz amarilla que emiten los arbotantes de

la luz en el alumbrado publico. Ref. 8

Rotacion _observada(grados) o

(04 = =
P Longitud de Trayectoria,l(dm)x Concentracion,C(g/mL) [xC

Ecuacion X

Cuando se expresan los datos de rotacion optica de ésta manera
normalizada, la rotacidon especifica de [o]p es una constante fisica,

caracteristica de determinado compuesto opticamente activo. Ref. 8

1.8.2.2 Soluciones de azucar y patrones

Debido a la naturaleza rotatoria de la sacarosa, se ha definida una
solucién normal de azucar. Esta se refiere a una solucion de 26.0 g de sacarosa
pura diluida en 100.0 cm® de agua destilada a 20.0°C, la cual provee de una
lectura de exactamente 100.0 °Z. En esta escala se observa una dependencia
inversamente proporcional entre los valores de concentracién y lecturas del
instrumento; asi si se utiliza 13.0 g. de sacarosa la lectura sera el doble. Ref.
10
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1.9 Escala internacional de azucar ICUMSA

La escala internacional de azucar ICUMSA, fija las bases de los métodos
polarimétricos permitiendo la determinacion de las relaciones entre las
rotaciones Opticas causadas por soluciones acuosas de una muestra y la
causada por una solucion de sacarosa pura de una concentracion predefinida

de acuerdo a los siguientes requerimientos:

El punto de los 100°Z de la escala internacional de Azucar ICUMSA es
fijado por la rotacion optica a realizada por luz polarizada del isétopo 198 del
mercurio (A = 546.2271nm en el vacio), cuando al pasar a través de 200.000
mm de espesor de una solucién de sacarosa en agua pura, mantenido a una
temperatura de 20.00°C y conteniendo 26.0160 g de sacarosa pura pesada en

el vacio por 100.000 cm® de solucién (solucién normal de azucar).

Una masa de 26.0160 g de sacarosa corresponde a 26.000 g cuando esta
sacarosa es pesada en aire por medios de peso con una densidad de 8 000
kg/m? en aire, a presion estandar de 101 325 kPa, a una temperatura de 20°C y

una himedad relativa de 50% de la densidad de ese aire, que es 1.2 kg/m>

El punto de 0°Z es fijado por la indicacion dada por el sacarimetro en agua

pura.

En el rango de 0 a 100°Z, la escala de graduacion es lineal porque la
rotacion optica es practicamente proporcional a la concentracion de sacarosa

en la solucion.
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En las condiciones dadas, 100°Z corresponden al siguiente angulo de
rotacién optica:

200 =(40.777+0.001)°Z

@ 546227 10m

Ecuacion XI
Para luz de una longitud de onda diferente de la luz verde del mercurio
isétopo 198 (546.2271 nm), los 100°Z estan definidos por la rotacion éptica que

ésta dada (bajo las mismas condiciones indicadas arriba) por la férmula:

a, b ¢ d
sat ot ooty
@ 546.22710m A4 A
Ecuacion Xli
Donde
=-1.7982 X 103

b =+2.765318 x 10°
c = +6.55736 x 10°
d=+1.03825x 10"°

A = Longitud de onda de la luz en el vacio (nm)
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1.10 Analisis estadisticos

Para la realizacion de los analisis estadisticos, se utilizara el método de
los minimos cuadrados para obtener correlaciones lineales entre las variables a
estudiar. Para esto se calculara un determinante y se procedera a calcular la
desviacion obtenida contra una Grafica nominal de referencia con pendiente m

=1 e intercepto b = 0.

Ecuacion Xl Calculo del determinante

(g

n

Ecuacién XIV Calculo de la pendiente
(in X yi)x th
Z Yi

D

m =
Ecuaciéon XV Calculo del intercepto
2
X
b =[§ d x[in xyijJ/D
X, "

Al utilizar las ecuaciones 8-2 y 8-3 se puede obtener el modelo

matematico para una funcion lineal con intercepto b y pendiente m.

Ecuacion XVI Modelo de funcién lineal

y=mx+b

Para la estimacion de las incertidumbres originadas por el método se debe
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de realizar un analisis de incertidumbres.

Ecuacién XVl Incertidumbre en la variable dependiente

D’
N -2

O:y:

Ecuacion XVIII Incertidumbre en la pendiente

2_0)/2XN
D

om

Ecuacién XIX Incertidumbre en el origen

sz — O);Z sziz
D
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2 METODOLOGIA

2.1 Equipo

Para realizar las mediciones se utilizd el polarimetro para medicion de
soluciones de sacarosa, y Placa de Cuarzo. Con lo que se realizo la verificacion
de aptitud del instrumento y sus celdas de cuarzo patron; esto disponible en un
laboratorio que realiza el servicio de mantenimiento en el area centroamericana,

utilizando para esto dos longitudes de onda diferentes.
2.1.1 Polarimetro

Marca Schmidt und Haenscht. Equipo completamente automatizado, que
cumple con las recomendaciones ICUMSA. Utiliza una placa de cuarzo que
compara directamente la rotacion de la muestra de azucar con la del cuarzo.
Utiliza luz a 882 y 587 nm. El equipo provee con resultados en la escala

internacional de azucar, ISS (Internacional Sugar Scale).

Se tomd de muestra cuatro equipos polarimétricos, del mismo modelo

(MNIR) y contando con su respectivo juego de Placa de Cuarzo.
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Especificaciones del Saccharomat MNIR

Tabla | Especificaciones del Saccharomat MNIR.

Rango de medicion

-35 °Z hasta + 105°Z

Resolucion 0.01°Z
Exactitud +/- 0.02 °Z
Fuente de luz Lampara halégena
Longitud de onda A 882 nm

Arriba de 200 mm de largo
Tubos de medicion

Correccion de

Automatica
temperatura
Tiempo de o
Respuesta 5°/seg.
ICUMSA O.1.M.L Standard
Normas

australiano K 157 (OIML R 14)

Fuente: Fabricante, <www.schmidt-haensch.com/v1/dattenblatt_gb/polarimetereng.pdf>

2.1.2 Patrén

Para la realizacién de las mediciones, se utilizaron Placa de cuarzo
proveidas por el fabricante, y se realizaron intercomparaciones entre la placa de
cuarzo en posesion del cliente y las Placas de Cuarzo que se han mantenido en

ambientes controlados.
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Las Placas de Cuarzo son patrones de medicion; utilizados como prueba y
ajustados para polarimetros. Delgadas Placa de cuarzo de 0.4 a 1.6 mm de
espesor pulidas con gran precision verticalmente al eje y planas paralelamente.
Por razones de estabilidad mecanica, las Placa de Cuarzo con bajos angulos de
rotacion (Entre -24°Z y + 24°Z) se fabrican generalmente como dobles Placa de
Cuarzo (Combinacion de Placa de Cuarzo dextro y levorotatorias). El angulo de
rotacion de la placa de cuarzo es directamente proporcional a su espesor y esta

indicada en el Tabla Il a 20°C para una longitud de onda de 589 nm.

Tabla Il Especificaciones de la Placa de Cuarzo

Grados estandares -30, +25, +45, +50, +75, +95,
de azucar +99°Z (+1°2)

Rango de Grados -100 a-25y +25a+ 100
de azucar (+x1°2)

Fuente: Schmidt und Haensch, <www.schmidt-haenscht.com/v1/datenblatt_gb/Réhren_Eng2.pdf

2.2 Procedimiento de preparacién y realizacidén de la mediciéon

Para realizar el diagndstico se utilizaron las recomendaciones de la norma
OIML R14 e ICUMSA SPS1. Utilizando para varios sacarimetros polarimétricos
dos Placas de cuarzo, realizando las mediciones a dos distintas longitudes de

onda de la siguiente forma (vease Tabla Ill):
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Tabla lll. Especificaciones de las Placa de Cuarzo (3475 & 4153)

A Longitud de onda °Z Placa de cuarzo 3475 | °Z Placa de cuarzo 4153
882 nm 96.03 50.05
587 nm 95.87 46.96
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2.2.1 Evaluacion de los parametros comportamiento placa de cuarzo

— comportamiento polarimetro.

Para poder realizar el diagnostico final del sacarimetro-placa de cuarzo
(evaluacion del método de calibracidn del polarimetro) se realizaron dos
comparaciones entre los valores de grados de azucar ° Z, comparacion entre
polarimetros y comparacion entre patrones. Estos valores se obtuvieron al

seguir los siguientes procedimientos:

2.2.1.1 Evaluacion de los polarimetros utilizando placa de cuarzo constante

Ya que se cuenta con dos Placa de cuarzo que se han almacenado en
condiciones controladas, se puede nombrar éstas como Placa de Cuarzo de
referencia contra las cuales se realizaran las comparaciones en los diversos

polarimetros de control.

Se analizaron las mediciones de la placa de cuarzo de referencia para el
polarimetro de control y los diversos polarimetros de muestra, obteniendo
diferentes valores de °Z, dependiendo de la placa de cuarzo a utilizar. Ya que
se dispone de las Placa de Cuarzo mencionadas en el Tabla lll, se utilizaran

estos valores de longitudes de onda para realizar el estudio.

Con los datos de °Z obtenidos se realizaron tabulaciones de los
Polarimetros de muestra vrs el polarimetro patrén utilizando placa de cuarzo
constante, para determinar las desviaciones que existiesen o no, entre las

medidas proveidas por los diferentes polarimetros.
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2.2.1.2 Evaluacién de la placa de cuarzo cuarzo utilizando polarimetro patrén

constante

De igual modo, debido a que se cuenta con un polarimetro MNIR en
condiciones de trazabilidad, se pueden realizar intercomparaciones entre las
diversas Placa de cuarzo. Asi; se tomaron las Placa de cuarzo de referencia y
se compard con el resto de las Placa de Cuarzo. Reportando finalmente
valores de grados de azucar (°Z) medidos en el mismo polarimetro con las

diferentes Placa de Cuarzo utilizadas.

Estos valores se tabularon y se realizaron graficas entre la placa de
cuarzo de muestra y la placa de cuarzo patrén, con las medidas realizadas bajo
las mismas condiciones en el polarimetro patron. Para determinar las
desviaciones que se podrian presentar al realizar la evaluacion del polarimetro

utilizando diferentes Placa de Cuarzo.

Utilizando éstos dos parametros se realiz6 un diagndstico del método de
verificacion de equipo polarimétrico utilizado en Guatemala, bajo las normas ya

mencionadas.

2.2.2 Descripcion del procedimiento de realizacién del muestreo.

Para la realizacion de la metodologia se construy6 y llevo a cabo un
proceso patron: recepcion, identificacion y verificacion del equipo y del patron
(paso 1), la recoleccion de datos para la realizacion de la evaluacion
metrologica de los polarimetros (paso 2), la recoleccion de datos para la
evaluacion metroldgica de los patrones de medicion; placa de cuarzo (paso 3).

Estos tres paso se resumen en los flujogramas siguientes.
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Figura 3. Recepcion, identificacion y verificacion del equipo y del patron (paso 1)

Recepcion e identificacion del
equipo.

(Equipo en
condiciones?

Equipo
Descartado

Recepcion e identificacion
de los patrones (celdas de
cuarzo)

(Patron en
condiciones?

Patron
Descartado

Evaluacion de aptitudes,
Equipo / Patron
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Figura 4. La recolecciéon de datos para la realizacion de la evaluacién metrolégica de los

Polarimetros (paso 2)

Sean los Aparatos: A;, Aj+g, ... A,
Las longitudes de onda A, A,

Los patrones

P; = Placa # 3475

P,,=Placa #4153

Tomar A;

y

FijarAi ¢ 7\

Repetir
A para A,
Leer en Aire
Z=0

A

Leer Z con
Placa P;.

Repetir hasta

que A;= A, v

Leer en Aire R
Z=0

Tomar A,

y

Obtener para cada A;, valores de Z;;, Z; j+1, -.. @
Zi,m
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Figura5. Toma de datos para la evaluacion metrolégica de los patrones de medicion;

(paso 3)

Sean el Aparato: A; = A
Las longitudes de onda A4, A,
Los patrones

P; = Placa # 3475

P;.; =Placa # 4153

P,, Placa m-ésima

Tomar P;

y

FijarAi  [* 2

Repetir
A para A,
Leer en Aire
Z=0

A

Leer Z con
Placa P;,

Repetir hasta
que P;=P,

A 4

Leer en Aire
Z=0

Obtener para cada A;, valores de Z;;, Z; j+1, ... @
Z[,m
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2.2.2.1 Analisis de datos e interpretacion estadistica de resultados.

Con los datos obtenidos luego de seguir los diagramas de las figuras 3, 4

y 5; se construyd una matriz de resultados de la forma:

Tabla IV Matriz Basica de Resultados

Para una A; constante A Airr e A,
P; Z; Zi+1); e Znj
P+t Zin Z(i+1),(+1) e Zn +1)
Pm Zim Zis1)m e Zom

Estos resultados se analizaron a través del método de minimos cuadrados,
realizando correlaciones de datos obtenidos y encontrando las desviaciones
reportadas utilizando las distintas variaciones del Tabla IV.

36



Tabla V Calculos para la realizacion del calculo de minimos cuadrados

Longitud de
onda realizada . 5 5
) Patron | Patréon x | Muestray | x x+y | Di D;
en Polarimetro
A;
7\‘[ PJ Z[J' Z,’J
v P; Zi Z
)\,i Pm Zi,m Zi,m
Xj Pm Zi,m Zi,m

Tabla VI Continuacion parametros para el calculo de minimos cuadrados

Determinante

D

Pendiente

m

Intercepto b

Desviacion

enyay

Desviacion de

la pendiente

2
om

Desviacion del

Intercepto ob’
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Para el calculo de los mismos se utilizaron las siguientes relaciones

matematicas:

Ecuacion XX Calculo del determinante
2
X;
D ) [% l ' Z Xl]
x5

Ecuaciéon XXI Calculo de la pendiente

X xw )} X,
m= 2 D

Do

Ecuacién XXII Calculo del intercepto

b =[§’j X(En:xi xyl.B/D

Al utilizar las ecuaciones 8-2 y 8-3 se puede obtener el modelo

matematico para una funcion lineal con intercepto b y pendiente m.

Ecuacion XXIll Modelo de funcion lineal

y=mx+b
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Para la estimacion de las incertidumbres originadas por el método se debe

de realizar un analisis de incertidumbres.

Ecuacion XXIV Incertidumbre en la variable dependiente

D?
KAV Ap v

Ecuacion XXV Incertidumbre en la pendiente

2_0)/2XN
D

om

Ecuacién XXVI Incertidumbre en el origen

bl Y X)X}
D
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2.2.2.2 Presentacion Grafica de Resultados

Figura 6. Grafica Nominal de Evaluacién para un Polarimetro para placa de cuarzo 3475

Curva Nominal de Evaluaciéon estimada para una Evaluacion de aptitud de
polarimetro con Respuesta exacta e incertidumbre Nula, Alta Concentracion

0.98

0.975

0.97 A r

0.965 -

0.96 -

0.955

Z Muestra

0.95 A

0.945

0.94 4

0.935

0.93 ‘ ‘ ‘ ‘
0.94 0.945 0.95 0.955 0.96 0.965 0.97

Z Patron
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Figura 7. Grafica Nominal de Evaluacién para un Polarimetro para placa de cuarzo 4153

Curva Nominal de Evaluacion estimada para una Evaluacién de aptitud de
polarimetro con Respuesta exacta e incertidumbre Nula, Baja
Concentracion
0.54
0.52
05
0.48
0.46
0.44
0.42
0.4
04 0.42 0.44 0.46 048 05 052 0.54
Z Patron

41



2.2.2.3 Lista de verificacion preliminar de polarimetros y Placa de Cuarzo

Especificaciones
Correlativo de Verificacion:

Fecha:

1. Identificacion del equipo
Analisis QQQ [ Si [ No
Modelo:

2. Estado Fisico del equipo

a. Apariencias generales

. Sucio

o Rayones

. Piezas defectuosas

o Todos los tornillos completos
b. Encendido

o Funciones Primarias

o Proceso de Inicio Completo

o Funcionamiento de Teclado

o Funcionamiento de Pantalla

o Verificar valor del ajuste de

lampara
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RESULTADOS

Comparacion entre Placa de Cuarzo para un mismo polarimetro, resultado

de incertidumbre convencional expandida.

Tabla VIl Incertidumbre Convencional Expandida para cada polarimetro

Incertidumbre Convencional
Polarimetro
Expandida (U 95 % k=2)

882 nm +0.00777
A

587 nm +0.0771

882 nm +0.0311
B

587 nm +0.0467

882 nm +0.1821
C

587 nm +0.0950

882 nm +0.0467
D

587 nm +0.0000

Fuente: Datos Calculados, Apéndice C
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Figura 8. Grafica de calibracion para el polarimetro A, valores reportados por todas las

placas en grados Internacionales de Azicar ICUMSA, Nominales contra valores

Obtenidos. Menor magnitud de grados de azicar, valores esperados 50.05,

46.96 °Z

54

52
E 50 B —o— Nominal
0 —#—Placa 1
g 48 Placa 2
S Placa 3
N 46 —¥—Placa 4

44 -

42 ‘ ‘

42 44 46 48 50 52 54
Z patron

Fuente: Datos Calculados, Apéndice C
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Figura 9. Grafica de calibracion para el polarimetro A, valores reportados por todas las
placas en Grados de Azucar Nominales contra valores Obtenidos. Mayor

magnitud de grados de azucar (°Z) valores esperados 96.03, 95.87 °Z

97
96.8 -
96.6

96.4 - —e— Nominal

96.2 —=— Placa 1
96 - / Placa 2
95.8 Placa 3
95.6 / —*—Placa 4
95.4 - /
95.2 /
95 /

7 T T

95 95.5 96 96.5 97
Z patron

Z muestra

Fuente Datos Calculados, Apéndice C
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Figura 10 Grafica de calibracion para el polarimetro B, valores reportados por todas las
placas en Grados de Azucar Nominales contra valores obtenidos. Menor

magnitud de grados de azucar, valores esperados 50.05, 46.96 °Z

54 ”

m —e— NOminal
-3 —=— Patron
g Patrén 2
E Patréon 3
—*— Patrén 4

42 ¥ ‘
42 44 46 48 50 52 54
Z patréon

Fuente Datos Calculados, Apéndice C
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Figura 11. Grafica de calibracion para el polarimetro B, valores reportados por todas las
placas en Grados de Azucar Nominales contra valores obtenidos. Mayor

magnitud de grados de azucar (°Z) valores esperados 96.03, 95.87 °Z

97
96.8 -
96.6 -
. 96.4 —e— Nominal
7 962 / —=— Patron1
g 96 Patrén 2
E 9558 Patron 3
95.6 - —*— Patrén 4
95.4 -
95.2 - /
95 1 ‘ ‘
95 95.5 96 96.5 97
Z patrén

Fuente: Datos Calculados, Apéndice C
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Figura 12. Grafica de calibracion para el polarimetro C, valores reportados por todas las
placas en Grados de Azicar Nominales contra Obtenidos. Menor magnitud de

grados de azucar, valores esperados 50.05, 46.96 °Z

54 /
52

50 - —o— Nominal
(1] oo
g —=— Patron 1
S 48 | Patrén 2
£ Patrén 3
N 46 .
—— Patron 4

44

42 I T T T
42 44 46 48 50 52 54

Z patron

Fuente: Datos Calculados, Apéndice C
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Figura 13. Grafica de calibracion para el polarimetro C, valores reportados por todas las
placas en Grados de Azucar Nominales contra valores obtenidos. Mayor

magnitud de grados de azucar (°Z) valores esperados 96.03, 95.87 °Z

97
96.5

96 |
95.5 / —e—Noéminal

E o5 " —=— Patrén 1
S 945 Patron 2
E 94 - Patrén 3
93.5 £~ —¥— Patrén 4
93
92.5
92
95 95.5 96 96.5 97

Z patron

Fuente: Datos Calculados, Apéndice C
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Figura 14. Grafica de calibracion para el polarimetro D, valores reportados por todas las
placas en Grados de Azicar Nominales contra Obtenidos. Menor magnitud de

grados de azucar, valores esperados 50.05, 46.96 °Z

54 /

52 |
© 50 —&— Nominal
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Fuente: Datos Calculados, Apéndice C
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Figura 15 Grafica de calibracion para el polarimetro D, valores reportados por todas las
placas en Grados de Azucar Nominales contra valores obtenidos. Mayor

magnitud de grados de azucar (°Z) valores esperados 96.03, 95.87 °Z

97
- 96.5 —e— Nominal
‘§ —&— Patron1
g 96 Patron 2
N 95.5 / Patrén 3
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Zpatron

Fuente: Datos Calculados, Apéndice C
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En la Tabla VIl se resumen los valores de las pendientes, interceptos y
coeficientes de correlacion promedio para los polarimetros al intercomparario

con los diferentes patrones.

Tabla Vill Resultado del método de minimos cuadrados, ajuste segun una ecuacién del
tipoy = (m+cm2)X + (b+6b2) . Correlacion de polarimetros utilizando diferentes placas de

cuarzo, grados internacionales de azicar ICUMSA

Polarimetro A B C D

Pendiente (m) 0.99994 0.9994 0.9882 1.005

Desviacion en la

_ ) 1.18 E -8 1.101 E-7 7.66 E-32 | 1.0886E-4
pendiente (cm®)
Intercepto (b) 0.002455 -0.0108 8.88 E-15 | -0.727
Desviacién en el
554 E -4 515E 4 3.87 E-28 | 5.0973E-1

Intercepto (cb?)

Fuente: Datos Calculados, Apéndice C
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Tabla IX Incertidumbre Convencional expandida para cada placa de cuarzo

Placa de cuarzo

Incertidumbre Convencional
Expandida (U 95 % k=2)

882 nm +0.4840
1

587 nm +0.5181

882 nm +0.4921
2

587 nm +0.5154

882 nm +0.4791
3

587 nm +0.5136

882 nm +0.6586
4

587 nm +0.5104

Fuente Datos Calculados, Apéndice C
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Figura 16. Grafica de calibraciéon para la placa de cuarzo 1, valores reportados en todos
los polarimetros en Grados de Azicar Nominales contra Obtenidos. Menor

magnitud de grados de azucar. Valores esperados 50.05, 46.96 °Z
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Fuente: Datos Calculados, Apéndice C
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Figura 17. Grafica de calibraciéon para la placa de cuarzo 1, valores reportados en todos
los polarimetros en Grados de Azicar Nominales contra Obtenidos. Mayor

magnitud de grados de azuicar. Valores esperados 96.03, 95.87 °Z
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Fuente: Datos Calculados, Apéndice C
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Figura 18. Grafica de calibracion para la placa de cuarzo 2, valores reportados en todos
los polarimetros en Grados de Azicar Nominales contra Obtenidos. Menor

magnitud de grados de azuicar. Valores esperados 50.05, 46.96 °Z
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Fuente: Datos Calculados, Apéndice C
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Figura 19. Grafica de calibraciéon para la placa de cuarzo 2, valores reportados en todos
los polarimetros en Grados de Azicar Nominales contra Obtenidos. Mayor

magnitud de grados de azuicar. Valores esperados 96.03, 95.87 °Z
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Fuente: Datos Calculados, Apéndice C
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Figura 20. Grafica de calibraciéon para la placa de cuarzo 3, valores reportados en todos
los polarimetros en Grados de Azicar Nominales contra Obtenidos. Menor

magnitud de grados de azucar. Valores esperados 50.05, 46.96 °Z
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Fuente: Datos Calculados, Apéndice C
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Figura 21. Grafica de calibraciéon para la placa de cuarzo 3, valores reportados en todos
los polarimetros en Grados de Azicar Nominales contra Obtenidos. Mayor

magnitud de grados de azuicar. Valores esperados 96.03, 95.87 °Z
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Fuente: Datos Calculados, Apéndice C
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Figura 22. Grafica de calibraciéon para la placa de cuarzo 4, valores reportados en todos
los polarimetros en Grados de Azicar Nominales contra Obtenidos. Menor

magnitud de grados de azuicar. Valores esperados 50.05, 46.96 °Z
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Fuente: Datos Calculados, Apéndice C
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Figura 23. Grafica de calibraciéon para la placa de cuarzo 4, valores reportados en todos
los polarimetros en Grados de Azicar Nominales contra Obtenidos. Mayor

magnitud de grados de azuicar. Valores esperados 96.03, 95.87 °Z
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Fuente: Datos Calculados, Apéndice C
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Tabla X Resumen promedio de las Placa de Cuarzo utilizando diferentes

polarimetros

Placa de cuarzo 1 2 3 4

Pendiente (m) 0.9982 1.0306 0.9983 0.9974

Desviacion en la

_ 5 2.57E-5 2.80E-5 2.67E-5 2.85E-5
pendiente (cm°)
Intercepto (b) -0.1780 -0.1827 -0.1801 -0.1949
Desviacion en el
0.1204 0.1310 0.1220 0.1337

Intercepto (cb?)

Fuente: Datos Calculados, Apéndice C
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4 DISCUSION DE RESULTADOS

En ésta investigacion se realizd una intercomparacion metrologica entre
patrones de placa de cuarzo y sacarimetros polarimétricos de la serie M NIR
marca Schmidt und Haensch para medicidon de soluciones acuosas de
sacarosa. Los polarimetros utilizan la escala internacional de azucar ICUMSA,
que relacionan los grados de sacarosa (°Z) con el porcentaje de pureza de una
solucion de sacarosa, las Placas de Cuarzo consisten en tubos de cuarzo
recubiertos por una placa. Para este diagndstico metroldgico se realizaron
mediciones entre las Placa de Cuarzo y diferentes polarimetros; con el
proposito de realizar una evaluacion de sus aptitudes metrologicas, y poder
determinar que grado de desviacion puede encontrarse; las lecturas que se
obtengan de ellas a partir de un juego polarimetro-patron de referencia.
Finalmente se pudo realizar una evaluacion de las aptitudes metroldgicas de los
diferentes juegos polarimetro-patrén, esto por medio de un analisis estadistico

independiente para cada patron y polarimetro.

Para lograr una evaluacion de incertidumbre se realizaron
intercomparaciones entre los polarimetros y los juegos de placa de cuarzo, por
ejemplo el polarimetro 1 y su juego de Placa de Cuarzo comparado en relacion
al resto de polarimetros de la muestra y su juego respectivo de Placas de
Cuarzo. Los sacarimetros polarimétricos, o polarimetros utilizados, trabajan a
dos longitudes de onda diferentes; estas son 587 y 882 nm, de acuerdo a la
norma ICUMSA SPS 1y SPS2; y los patrones de cuarzo devuelven dos valores
diferentes de °Z cada uno, para obtener asi 4 mediciones en total por

polarimetro — juego de patrones.
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Logrando correlacionar de ese modo 4 valores por juego polarimetro —
patron. El proceso consistié basicamente en analizar las muestras con valores
conocidos (Placa de cuarzo) de propiedad medida y establecer una relacién con
los valores respuesta del instrumento. Se obtuvo de este modo funciones
matematicas que permiten relacionar los valores; estableciendo de este modo el
valor de la propiedad de cualquier muestra desconocida a partir de estas
Graficas de calibracion; midiendo su respuesta y aplicando la ecuacion
matematica correspondiente. Para los propdsitos de este analisis se encontro
que la funcion matematica que se ajustaba de una forma mas satisfactoria a los
resultados era una linea recta de la forma y = mx +b, donde y es la variable
dependiente y x la variable independiente, ambas escalas en grados de

sacarosa (°Z).

Entonces, se procedié a determinar los valores de m y b para los
diferentes polarimetros y patrones. Se analizaron los patrones de magnitud
conocida en cada uno de los polarimetros, y se realizé la tabulacion y analisis
estadistico de los datos. Este analisis incluy6 el calculo de los modelos lineales
para cada polarimetro y patrén utilizando el método de los minimos cuadrados
(determinacion de m y b) y una evaluacion estadistica del método; utilizando la
desviacion estandar de la pendiente y la ordenada al origen. También se
calculo la incertidumbre convencional expandida para cada polarimetro-patron;
tomando como base la Norma NIST, que utiliza un factor de confianza del 95%
(K=2), para determinar los valores de incertidumbre de las desviaciones

estandar de mediciones realizadas.
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4.1 Evaluacion de Polarimetros

Para esta investigacién se utilizaron cuatro sacarimetros polarimétricos

marca Schmidt + Haensch, modelo M-NIR.

De las Graficas Ill a la X se presentan los datos obtenidos para este
primer analisis, en todas ellas se grafica en el eje de las abscisas los valores
ideales o, dicho de otra forma; los valores contra los cuales las Placa de Cuarzo
se encuentran calibradas y certificadas, y en el eje de las ordenadas los valores
obtenidos al realizar las mediciones con las diferentes Placa de Cuarzo, a cada
polarimetro se le designd con una letra del alfabeto latino y las Placa de Cuarzo

se designaron con numeros ordinales.

Ademas se presentan dos Graficas por cada polarimetro utilizado, en la
primera se presentan los valores a bajos valores en la escala internacional de
grados de azucar ICUMSA, que corresponde a la medicién para dos diferentes
Placa de Cuarzo (del mismo juego) a la misma longitud de onda. Podemos
decir entonces, que a estas longitudes de onda se utilizé el polarimetro a 587
nm. Cambiando en cada caso el patrén utilizado, para obtener asi dos pares de
puntos. El mismo procedimiento se utilizd para la medicion en alta

concentracion que equivale a utilizar una longitud de onda de 882 nm.
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Al observar los resultados obtenidos por éste método se puede realizar un
analisis de desviacién y estimacién de incertidumbre convencional expandida
de acuerdo al método recomendado por el NIST para cada polarimetro,
utilizando un 95% de confianza. Calculando la desviacion estandar para cada
punto—longitud de onda y encontrando una desviacion estandar ponderada,
utilizando la Grafica normal con una k = 2. Pudiendo determinar de este modo

la desviacion de cada polarimetro con respecto a un patron ideal de referencia.

En la Tabla VIl se presentan los valores de incertidumbre para cada
longitud de onda para los diferentes polarimetros. De esta tabla se puede
concluir que existe, para esta muestra de polarimetros, una correlacion entre la
magnitud absoluta de las desviaciones contra la longitud de onda utilizada; asi,
a mayores concentraciones se obtienen mayores desviaciones en los

resultados.

Dado que las especificaciones de construccion del polarimetro determinan
una incertidumbre de + 0.01 °Z, se puede determinar por medio de la Tabla VIl
aquellos polarimetros que presentan desviaciones considerables y que

requieren ajuste de cero, calibracion electronica o linearizacion.

Luego con los datos obtenidos se construyeron modelos lineales utilizando
el método de los minimos cuadrados. En la Tabla VIII se resumen los
resultados promedio para cada polarimetro. Estas correlaciones o Graficas de

calibracién permiten realizar una estimacién de los resultados obtenidos.

De acuerdo a la Tabla VIl los tres primeros polarimetros presentaron
valores de pendientes menores a la unidad (m<1), eso significa que los valores
de las abscisas (Z patron) son mayores que los valores de las ordenadas (Z

obtenida), por lo que se puede concluir que estos polarimetros presentaran en
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sus resultados desviaciones menores a la esperada. Utilizando el valor de
incertidumbre convencional expandida se puede encontrar con una mayor
probabilidad el intervalo en el cual se encontrara el resultado de la medicién. El
reciproco se podria esperar para el unico polarimetro que presenta una

correlacion mayor a la unidad.

Los resultados deben ser interpretados en funcién del intercepto obtenido,
puesto que el valor del intercepto debiese ser igual a cero (si la Grafica obtenida
es igual a la Grafica nominal); se pueden presentar cualquiera de los siguientes

Ccasos.

A. Pendiente mayor que la unidad, intercepto positivo

B. Pendiente menor que la unidad, intercepto negativo

Para estos dos casos, este comportamiento se puede interpretar como un
corrimiento de cero, ya que la Grafica obtenida nunca se interceptara con la
Grafica ideal de 45°, en este caso se requiere Unicamente realizar un ajuste de
ceros al polarimetro, para lograr su calibracion, si los valores de incertidumbre

obtenidos se encuentran fuera del limite permitido.

C. Pendiente mayor que la unidad, intercepto negativo

D. Pendiente menor que la unidad, intercepto positivo

Para los casos 3 y 4, se presenta un doble juego de errores, se observa
corrimiento de cero y linearidad, ya que la Gréfica resultante intercepta en algun

punto a la Grafica ideal de 45°.
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De acuerdo a los valores de la Tabla VIII, los polarimetros A y C presentan
pendientes menores a la unidad e intersecciones positivos; por lo que ambos
polarimetros tienen corrimiento de cero y linearidad. Sin embargo por los
resultados de incertidumbre obtenidos el polarimetro A se encuentra dentro de

especificaciones, aunque el polarimetro C no.

Siguiendo el mismo tratamiento; el polarimetro B presentaria corrimiento
de cero por lo que es necesaria la calibracion ya que el polarimetro no se
encuentra dentro de las especificaciones. Finalmente el polarimetro D presenta
ambos errores nuevamente; con una pendiente mayor que la unidad y un
intercepto negativo. Sin embargo, este polarimetro no esta dentro de

especificaciones para valores de alta concentracion.

4.2 Evaluacion de Patrones

Con los datos obtenidos de la comparacién de polarimetros se puede
realizar una comparacion de patrones, utilizando la misma metodologia
estadistica que en el caso de los polarimetros se logré construir las Graficas 1X
a la XVIIl y las Tablas IX y X, donde una vez mas se presentan los resultados
de incertidumbre convencional expandida y los resultados del analisis de

minimos cuadrados para los patrones utilizados.

De acuerdo a recomendaciones del fabricante y al material disponible en
ICUMSA, no existen regulaciones para el mantenimiento y almacenaje de las
Placa de Cuarzo, habiéndose comprobado que las Placa de Cuarzo son
insensibles a variaciones en humedad y temperatura (ICUMSA Report of the

proceedings of the sixteenth session held in Ankara, 1974).
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De acuerdo a la Tabla IX se observa que para el juego de patrones se
obtiene en todos los casos altas desviaciones, esto es debido a que los
patrones se comportaron siguiendo una misma secuencia en todos los
polarimetros. Es decir que, en todos los casos, los valores devueltos por los
patrones fueron similares para el mismo polarimetro y diferentes al cambiar de
polarimetro. Esto se puede comparar con los resultados de la Tabla X, donde
se muestran los resultados del analisis de minimos cuadrados, en promedio se
observan grandes desviaciones para todas las Placa de Cuarzo, pero si
tomamos como ejemplo los resultados para las Placa de Cuarzo utilizando el
polarimetro A, encontramos que todas tienen desviaciones del orden de los 107
en la pendiente y desviaciones de 10 en el intercepto (Véase seccién de

Datos Calculados, Apéndice C).

Realizando un analisis similar para el resto de los patrones, y
observando las graficas encontraremos el mismo comportamiento en todos los
casos, cada patrén posee resultados con amplias desviaciones al utilizarlos en
los polarimetros B y C; que -como habiamos apuntado anteriormente- son los
polarimetros que obtuvieron comportamientos con mayores incertidumbres y
requieren calibracién. Se puede decir entonces que el método tiene un amplio
valor de repetibilidad, sin importar el patron que se utilice, ya que el
comportamiento de estos seguird siempre una misma tendencia dentro de

rangos aceptables de medicion.
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CONCLUSIONES

1.Todas las correlaciones lineales elaboradas para las placas de Cuarzo
presentaron incertidumbres convencionales expandidas de + 0.05 grados

de azucar.

2.Los polarimetros presentaron desviaciones en la pendiente muy cercanas
a cero, pero con valores mayores que las Placa de Cuarzo, con
incertidumbre convencional expandida de + 0.01 grados internacionales
de azucar ICUMSA.

3.Basado en las correlaciones elaboradas es necesario realizar una
recalibracion a los polarimetros marcados como B, C y D; ya que, los
valores de errores para estos estan fuera de las especificaciones como se

explica en la discusion de resultados.

4.Se logré determinar para todas las combinaciones celda de cuarzo-
polarimetro que las mayores desviaciones en las lecturas eran
consecuencia del comportamiento del polarimetro y no de la celda de

cuarzo.
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5.La evaluacién global de los datos de calibraciéon permiten establecer una
incertidumbre en el modelo lineal de correlacion de una magnitud de 107

en la pendiente y de 0.01 en el intercepto para las placas.

6.La evaluacién global de los datos de calibracion permiten establecer una
incertidumbre en el modelo lineal de correlacion de una magnitud de 107"

en la pendiente y de 10™"® en el intercepto para los polarimetros.
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RECOMENDACIONES

Proponer al gremio de fabricas de azucar de sacarosa del pais; realizar
ejercicios metrologicos de este tipo para la mayor cantidad de polarimetros
y patrones; con el fin de determinar un patrén y polarimetro que pueda ser

reconocido nacionalmente para futuras calibraciones y certificaciones.

Realizar calibraciones y revisiones periodicas de los patrones que se
utilizaran para realizar la calibracion del resto de polarimetros. Estimar
con un grado de confianza aceptable la frecuencia de estas calibraciones,
es decir cuanto tiempo puede ocurrir sin que una celda de cuarzo presente
desviaciones significativas. Estas calibraciones pueden realizarse en la

casa matriz de Schmidt und Haensch en Alemania.

Antes de poder realizar un ejercicio metroldgico de este tipo se debe
asegurar la trazabilidad y exactitud del polarimetro y patron a utilizarse de

referencia, para que los resultados obtenidos sean confiables.
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Evaluar como la humedad y la temperatura de almacenamiento pudiese
influir, o no, en las lecturas obtenidas por los sacarimetros polarimétricos.
Esto es, especialmente importante, en areas donde no se pueda asegurar
su almacenamiento bajo condiciones ambientales controladas; aire

acondicionado, etc.

Para poder realizar un diagndstico metroldégico para la verificacion de
aptitud de polarimetros graduados de acuerdo a la escala de azucar
ICUMSA, se debe realizar un analisis de minimos cuadrados vy, luego,
estimar la magnitud de la incertidumbre con base en el calculo de la

desviacion.
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APENDICE A: DATOS ORIGINALES

Tabla Xl. Grados Internacionales de aziucar ICUMSA (°Z) obtenidos al realizar mediciones

en el polarimetro A con las diferentes Placas de Cuarzo utilizadas.

Longitud (nm) Zpatron Z1 Z2 Z3 Z4
882 96.03 96.03 96.02 96.04 96.04
882 95.86 95.86 95.84 95.85 95.85
587 50.05 50.05 50.04 50.07 50.05
587 49.96 49.96 49.96 49.96 49.97
Ceros 0 0.00 0.00 0.00 0.00

Tabla XIl Grados Internacionales de azicar ICUMSA (°Z) obtenidos al realizar mediciones

en el polarimetro B, con las diferentes Placas de Cuarzo utilizadas.

Longitud
(nm) Zpatron Z1 z2 Z3 Z4
882 96.03 96.01 96.00 95.95 95.96
882 95.86 95.84 95.83 95.78 95.75
587 50.05 50.04 50.03 50.01 49.924875
587 49.96 49.95 49.95 49.92 49.8351
Ceros 0 0.00 0.00 0.00 0
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Tabla Xlll. Grados Internacionales de azicar ICUMSA (°Z) obtenidos al
mediciones en el polarimetro C, con las diferentes Placas de Cuarzo
utilizadas.

Longitud
(nm) Zpatron Z1 Z2 Z3 Z4
882 96.03 94.97 95.05 94.97 94.59
882 95.86 94.81 94.88 94.81 94.42
587 50.05 49.50 49.54 49.50 49.30
587 49.96 49.41 49.45 49.41 49.21
Ceros 0 0.00 0.00 0.00 0.00

Tabla XIV. Grados Internacionales de azicar ICUMSA (°Z) obtenidos al realizar
mediciones en el polarimetro D, con las diferentes Placas de Cuarzo
utilizadas.

Longitud
(nm) Zpatron Z1 Z2 Z3 Z4
882 96.03 96.12 96.22 96.17 96.25
882 95.86 95.96 96.05 96.00 96.07
587 50.05 48.80 48.80 48.80 48.80
587 49.96 48.71 48.71 48.71 48.71
Ceros 0.00 0.01 0.02 0.01 0.02
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APENDICE B: MUESTRA DE CALCULO

A. Método de los minimos cuadrados

Dados los siguientes pares de puntos:

Tabla XV Datos originales para el patréon 2 y el polarimetro B

Zmuestra ZB
Xi yi
96.03 96.00
95.86 95.83
50.05 50.03
49.96 49.95
0 0.00

Se realizan los siguientes calculos:

Ecuacion XXVII

X*Yy =X, *Y,

Ecuacion XXVIII

2
X, =X, *Xl.

ademas

Ecuacion XXIX

in =X, +X, +X;4+x, Y
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Ecuacion XXX

Z(x2)=x12+x22+x32+--~+x2

1. Determinacion del determinante D y d;

Para calcular el determinante se utiliza la siguiente expresion:

Ecuacion XXXI

Do ZZZZ():) %xi

Asi para el Tabla XV, se tiene:
n=>5

Y(x%) =23,365.16 &

T(x) =291.43

Resolviendo esta expresion, se tiene:

Ecuacion XXXII

D=(S()en)- (S +5x)

Sustituyendo los datos del Tabla XV en las ecuaciones de la XXVII a la
XXXII, se obtiene:

D = (23,365.16%5)-(291.43)2 = 31,853.913
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2. Determinacion de la pendiente y el intercepto

Ya que el determinante no es mas que una forma grafica de expresar los
productos, se puede calcular la pendiente y el intercepto para los pares de

puntos del Tabla XV utilizando las siguiente expresiones:

Pendiente de minimos cuadrados

Ecuacion XXXIII

o 2boy) 2
Zy,- n

+D

Intercepto de minimos cuadrados

Ecuacion XXXIV

_Z(x:z) Z(xm .
- fo Zy%TD

Sustituyendo los datos se obtiene
m = ((5*23,381.17)-(291.43*291.81))/31,894.37 = 0.9997

b = ((23,365.16*291.81)-(291.43-23,381.17)/31,894.37 = 3.56 E -4
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3. Determinacion de la desviacion en la pendiente y en el intercepto

Calculo de las desviaciones: Luego se realiza una estimacion de las
desviaciones obtenidas para cada punto, para ello se utiliza la siguiente

expresion, para calcular las desviaciones verticales cuadradas para cada punto:

Ecuacion XXXV

di2 :(yi _y)2 :(yi _m*xi _b)z

Tabla XVI Calculo de la desviacion d; para el Tabla XV

Xi yi Xi*yi xir2 di dir2
96.03 96.00 9218.99437 9221.7609 -1.62E-4 2.63E-8
95.86 95.83 9186.38286 9189.1396 -2.16E-4 4.65E-8
50.05 50.03 2504.251 2505.0025 -4.62E-3 2.13E-5
49.96 49.95 2495.2528 2496.0016 5.35E-3 2.87E-5

0.00 0.00 0.00 0.00 -3.56E-4 1.27E-7

Asi para la primera corrida:

d%=(96.00-(0.9997*96.03)-3.56E-4)* = 2.63E-8
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Para poder cuantificar la confiabilidad de los parametros de los minimos

cuadrados se utilizaron las siguientes expresiones:

Calculo de la desviacion estandar poblacional de todos los valores de v,

oy; mediante la siguiente expresion:

Ecuacion XXXVI

2
X&)
g n—2

Donde:
oy desviacion estandar poblacional de todos los valores de y

> (d?) = 5.02 E-05 Sumatoria de las desviaciones al cuadrado verticales

para cada punto.
n =5 Numero de mediciones realizadas.
Sustituyendo los datos para el ejemplo, se obtiene:

oy = (5.02E -05/5-2)>° = 4.09E-03
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Calculo de la desviacion estandar de la pendiente

Ecuacion XXXVII

Sustituyendo los datos obtenidos se tiene el siguiente resultado:
o’m= ((4.09E-03)?*5)/31,853.91 = 1.2943 E -31

Calculo de la desviacién estandar en el intercepto

Ecuacion XXXVIII
o)
.
D

Donde de acuerdo a la ecuacion XXX:
3 ()= x2 +x3 +x2 +---+x? =23,365.16

De esta forma se obtiene el siguiente resultado

o’p = ((4.09E-03)**23,365.16)/31,894.37 = 6.060 E -28
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B. Calculo de la Incertidumbre Convencional Expandida (k = 2)
1. Determinacién de la media para cada muestra

Con los datos del Tabla XllI, se calcula la media para cada muestra de

datos, de acuerdo a la siguiente expresion

Ecuacion XXXIX

2%

N

N:

Donde

u media de la poblacién

N numero de muestras

>¥x; Sumatoria del i-€simo término (véase Ecuacion XXIX)

Para el ejemplo, y tomando como base los resultados obtenidos para 882

nm y el patron de 96.01 °Z, se obtiene

1 =(96.01+96.00+95.95+95.96)/4 = 95.98
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2. Determinacion de la desviacion para cada muestra y determinacion

de la incertidumbre

Es posible determinar la desviacion para una muestra, mediante la

siguiente expresion:

Ecuacion XL

sustituyendo se tiene:
T(xi— p)? = (96.01-95.98)? + (96.00-95.98)% +(95.95-95.98)°+(95.96-95.98)?
6°=((96.01-95.98)+(96.00-95.98)%+(95.95-95.98)+(95.96-95.98)%)/5=0.028

Con los resultados de la desviacion estandar obtenidos y utilizando la
funcion de Gauss normal, para la determinacién de la incertidumbre

convencional expandida, utilizando un nivel de confianza del 95%.

Cualquier medicion debe ser representada como:

Ecuacion XLI

Tomando un nivel de significancia del 95%, se tiene un /2 = 0.025,

interpolando para los datos de la Grafica normal Z; = 1.96
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De este modo se tiene, sustituyendo los datos en la ecuacion XLI ¢ =
0.028'y Zc = 1.96

Ecuacion XLII

7.7 —196x 295
n 5

=0.0250

que es el valor calculado para la incertidumbre convencional expandida,

con un nivel de significancia del 95%.
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APENDICE C: DATOS CALCULADOS

A. Datos calculados para realizar el analisis de minimos cuadrados,

para cada correlaciéon

Tabla XVII. Datos para el analisis de minimos cuadrados y calculo del determinante
Correlacion del Polarimetro A contra Placa de cuarzo 1, Grados
internacionales de azucar ICUMSA, Nominales (x;) y Grados de azucar

Reportados (y;)

n Xi yi Xi*yi Xir2 di di*2

1 96.03 96.03 9221.76 9221.76 0 0

2 95.86 95.86 9189.14 9189.14 0 0

3 50.05 50.05 2505.00 2505.00 0 0

4 49.96 49.96 2496.00 2496.00 0 0

5 0 0 0 0 0 0
Tabla XVIIl. Resultados del analisis de minimos cuadrados en grados de azucar,

ecuacion de la forma y =( m + ox )x + (b + ob) . Correlacion del Polarimetro

Ay Placa de cuarzo 1.

Lecturas: 5
Determinante: | 31853.913

Pendiente
(m):
Intercepto
(b):
oy:
omh2:
ob”2:

1
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Tabla XIX.

Datos para el analisis de minimos cuadrados y calculo del determinante

Correlacion del Polarimetro A contra Placa de cuarzo 2, Grados de azucar

Nominales (xi) Grados de azicar Reportados (yi)

n Xi yi Xi*yi Xir2 di di*2

1 96.03 96.02 9220.80 9221.76 4.16E-03 1.73E-05

2 95.86 95.84 9187.22 9189.14 -5.87E-03 3.44E-05

3 50.05 50.04 2504.50 2505.00 -3.36E-03 1.13E-05

4 49.96 49.96 2496.00 2496.00 6.62E-03 4.38E-05

5 0 0 0 0 -1.56E-03 2.42E-06
Tabla XX. Resultados del analisis de minimos cuadrados en grados de azucar,

ecuacion de la forma y =( m + ox )x + (b + ob) . Correlaciéon del Polarimetro

Ay Placa de cuarzo 2.

Lecturas: 5
Determinante:| 31853.913
Pendiente: |0.999836315
Intercepto: |0.001555916
ay: 0.006036266
om”2: 5.71931E-09
ob”2: 2.678E-05
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Tabla XXI.

Datos para el analisis de minimos cuadrados y calculo del determinante

Correlacion del Polarimetro A contra Placa de cuarzo 3, Grados de azucar

Nominales (xi) Grados de aziucar Reportados (yi)

n Xi yi Xi*yi Xit2 di di*2

1 96.03 96.04 9222.721219221.7609 | 6.97E-03 4.86E-05

2 95.86 95.85 9188.181 | 9189.1396 | -1.30E-02 1.70E-04

3 50.05 50.07 2506.0035 | 2505.0025 | 1.58E-02 2.49E-04

4 49.96 49.96 2496.0016 | 2496.0016 | -4.22E-03 1.78E-05

5 0 0 0 0 -5.51E-03 3.04E-05
Tabla XXIl. Resultados del andlisis de minimos cuadrados en grados de azucar,

ecuacion de la forma y =( m + ox )x + (b + ob) . Correlacién del Polarimetro

Ay Placa de cuarzo 3.

Lecturas: 5
Determinante: | 31853.913
Pendiente: |0.999974116
Intercepto: |0.005511096
ay: 0.013111468
omA2: 2.69842E-08
ob”2: 0.00012635
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Tabla XXIll. Datos para el analisis de minimos cuadrados y calculo del determinante
Correlacion del Polarimetro A contra Placa de cuarzo 4, Grados de azucar
Nominales (xi) Grados de azicar Reportados (yi)
n Xi yi Xi*yi Xit2 di di*2
1 96.03 96.04 9222.7212 | 9221.7609 | 8.49E-03 7.20E-05
2 95.86 95.85 9188.181 | 9189.1396 | -1.15E-02 1.33E-04
3 50.05 50.05 2505.0025 | 2505.0025 | -2.11E-03 4.44E-06
4 49.96 49.97 2496.5012 | 2496.0016 | 7.89E-03 6.23E-05
5 0 0 0 0 -2.76E-03 7.60E-06
Tabla XXIV. Resultados del andlisis de minimos cuadrados en grados de azucar,

ecuacion de la forma y =( m + ox )x + (b + gb) . Correlacion del Polarimetro

Ay Placa de cuarzo 4.

Lecturas: 5
Determinante:| 31853.913
Pendiente: | 0.99998705
Intercepto: |0.002756006
oy: 0.009642469
om”2: 1.45943E-08
ob”2: 6.83361E-05
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Tabla XXV.

Datos para el analisis de minimos cuadrados y calculo del determinante

Correlacion del Polarimetro B contra Placa de cuarzo 1, Grados de azucar

Nominales (xi) Grados de aziucar Reportados (yi)

n Xi yi Xi*yi Xit2 di di*2

1 96.03 96.01 9219.91655 | 9221.7609 | 1.42E-14 | 2.02E-28
2 95.86 95.84 |9187.30177|9189.1396 | -1.92E-02 | 3.68E-04
3 50.05 50.04 2504.5015 | 2505.0025 | -1.00E-02 | 1.00E-04
4 49.96 49.95 2495.5024 | 2496.0016 | -9.99E-03 | 9.98E-05
5 0 0 0 0 0 0

Tabla XXVI. Resultados del analisis de minimos cuadrados en grados de azucar,

ecuacion de la forma y =( m + ox )x + (b + ob) . Correlacion del Polarimetro

B y Placa de cuarzo 1.

Lecturas: 5
Determinante: | 31853.913
Pendiente: 0.9998
Intercepto: 4.26E-14
ay: 1.38E-02
om”2: 2.97E-08
ob”2: 1.39E-04
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Tabla XXVII. Datos para el analisis de minimos cuadrados y calculo del determinante
Correlacion del Polarimetro B contra Placa de cuarzo 2, Grados de azucar

Nominales (xi) Grados de aztucar Reportados (yi)

n Xi yi Xi*yi Xit2 di di"2
1 96.03 96.00 9218.99 9221.76 | -2.84E-14 | 8.08E-28
2 95.86 95.83 9186.38 9189.14 | -2.84E-14 | 8.08E-28
3 50.05 50.03 2504.25 2505.00 0.00 0.00
4 49.96 49.95 2495.25 2496.00 | 7.11E-15 | 5.05E-29
5 0 0.00 0 0 2.84E-14 | 8.08E-28

Tabla XXVIIl. Resultados del analisis de minimos cuadrados en grados de azucar,
ecuacion de la forma y =( m + ox )x + (b + ob) . Correlacion del Polarimetro

B y Placa de cuarzo 2.

Lecturas: 5
Determinante: | 31853.913
Pendiente: 0.9997
Intercepto: | -2.84E-14
ay: 2.87E-14
om”2: 1.29E-31
ob”2: 6.06E-28
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Tabla XXIX. Datos para el andlisis de minimos cuadrados y calculo del determinante
Correlaciéon del Polarimetro B contra Placa de cuarzo 3, Grados de azucar
Nominales (xi) Grados de azicar Reportados (yi)
n Xi yi Xi*yi Xi*2 di di*2
1 96.03 95.95 9214.47571|9221.7609 | -7.11E-15 | 5.05E-29
2 95.86 95.78 9181.88018 | 9189.1396 | -2.13E-14 | 4.54E-28
3 50.05 50.01 2503.02355 | 2505.0025 | 7.11E-15 | 5.05E-29
4 49.96 49.92 2494.02976 | 2496.0016 | 7.11E-15 | 5.05E-29
5 0 0.00 0 0 2.13E-14 | 4.54E-28
Tabla XXX. Resultados del analisis de minimos cuadrados en grados de azucar,

ecuacion de la formay =(m + ox )x + (b + ob) . Correlacién del Polarimetro

B y Placa de cuarzo 3.

Lecturas: 5
Determinante: | 31853.913
Pendiente: 0.99921

Intercepto: | -2.13E-14

ay: 1.88E-14
om’2: 5.55E-32
ob”2: 2.60E-28
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Tabla XXXI.

Datos para el analisis de minimos cuadrados y calculo del determinante
Correlacion del Polarimetro B contra Placa de cuarzo 4, Grados de azucar

Nominales (xi) Grados de azucar Reportados (yi)

n Xi Yi Xi*yi Xi*2 di di"2

1 96.03 95.96 9215.0388 | 9221.7609 | 4.36E-02 | 1.90E-03

2 95.86 95.75 9178.595 |9189.1396 | 3.45E-03 | 1.19E-05

3 50.05 49.92 | 2498.73999 | 2505.0025 | -4.52E-02 | 2.04E-03

4 49.96 49.84 2489.7616 | 2496.0016 | -4.51E-02 | 2.03E-03

5 0 0.00 0 0 4.33E-02 | 1.87E-03
Tabla XXXIl. Resultados del analisis de minimos cuadrados en grados de azucar,

ecuacion de la forma y =( m + ox )x + (b + ob) . Correlacion del Polarimetro

B y Placa de cuarzo 4.

Lecturas: 5
Determinante: | 31853.913
Pendiente: 0.99927
Intercepto: | -4.33E-02
ay: 5.12E-02
om”2: 4 11E-07
ob”2: 1.92E-03
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Tabla XXXIII Datos para el analisis de minimos cuadrados y calculo del determinante
Correlacion del Polarimetro C contra Placa de cuarzo 1, Grados de azucar

Nominales (xi) Grados de azicar Reportados (yi)

n Xi yi Xi*yi Xit2 Di di*2

1 96.03 94.97 9120.32 9221.76 | 2.13E-14 | 4.54E-28
2 95.86 94.81 9088.06 9189.14 | 7.11E-15 | 5.05E-29
3 50.05 49.50 2477 .44 2505.00 | -7.11E-15 | 5.05E-29
4 49.96 49.41 2468.54 2496.00 | -7.11E-15 | 5.05E-29
5 0 0.00 0 0 -3.55E-14 | 1.26E-27

Tabla XXXIV. Resultados del anélisis de minimos cuadrados en grados de azucar,
ecuacion de la forma y =( m + ox )x + (b + gb) . Correlacion del Polarimetro

C y Placa de cuarzo 1.

Lecturas: 5
Determinante: | 31853.913
Pendiente: 0.989
Intercepto: 3.55E-14

oy: 2.50E-14
omh2: 9.77E-32
ob”2: 4 58E-28
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Tabla XXXV. Datos para el andlisis de minimos cuadrados y calculo del determinante

Correlacién del Polarimetro C contra Placa de cuarzo 2, Grados de azucar
Nominales (xi) Grados de azucar Reportados (yi)

n Xi yi Xi*yi Xir2 di Dir2

1 96.03 95.05 9127.70 9221.76 | -1.42E-14 | 2.02E-28

2 95.86 94.88 9095.41 9189.14 | -1.42E-14 | 2.02E-28

3 50.05 49.54 2479.45 2505.00 | 7.11E-15 | 5.05E-29

4 49.96 49.45 2470.54 2496.00 | 7.11E-15 | 5.05E-29

5 0 0.00 0 0 1.42E-14 | 2.02E-28

Tabla XXXVI. Resultados del analisis de minimos cuadrados en grados de azucar,

ecuacion de la formay =( m + ox )x + (b + ob) . Correlacion del Polarimetro

C y Placa de cuarzo 2.

Lecturas: 5
Determinante: | 31853.913
Pendiente: 0.9898

Intercepto: -1.42E-14
ay: 1.53E-14
omA2: 3.70E-32
ob”2: 1.73E-28
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Tabla XXXVII.

Datos para el analisis de minimos cuadrados y calculo del determinante
Correlacion del Polarimetro C contra Placa de cuarzo 3, Grados de aztcar

Nominales (xi) Grados de azucar Reportados (yi)

n Xi yi Xi*yi xi"2 di di*2

1 96.03 94.97 9120.32 9221.76 | 2.13E-14 | 4.54E-28
2 95.86 94.81 9088.06 9189.14 | 7.11E-15 | 5.05E-29
3 50.05 49.50 2477 .45 2505.00 | -7.11E-15 | 5.05E-29
4 49.96 49.41 2468.55 2496.00 | -7.11E-15 | 5.05E-29
5 0 0.00 0 0 -3.55E-14 | 1.26E-27

Tabla XXXVIIl. Resultados del analisis de minimos cuadrados en grados de azucar,

ecuacion de la formay =(m + ox )x + (b + ob) . Correlacion del Polarimetro

C y Placa de cuarzo 3.

Lecturas: 5
Determinante: | 31853.913
Pendiente: 0.989
Intercepto: 3.55E-14

ay: 2.50E-14
omA2: 9.77E-32
ob”2: 4 58E-28
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Tabla XXXIX.

Datos para el analisis de minimos cuadrados y calculo del determinante

Correlacion del Polarimetro C contra Placa de cuarzo 4, Grados de azucar

Nominales (xi) Grados de azucar Reportados (yi)

n Xi yi Xi*yi Xit2 di di"2

1 96.03 94.59 9083.43 9221.76 | -2.13E-14 | 4.54E-28

2 95.86 94 .42 9051.30 9189.14 | -2.13E-14 | 4.54E-28

3 50.05 49.30 2467.43 2505.00 | -7.11E-15 | 5.05E-29

4 49.96 49.21 2458.56 2496.00 | 0.00E+00 | 0.00E+00

5 0 0.00 0 0 213E-14 | 4.54E-28
Tabla XL. Resultados del analisis de minimos cuadrados en grados de azicar,

ecuacion de la formay =( m + ox )x + (b + ob) . Correlacion del Polarimetro

C y Placa de cuarzo 4.

Lecturas: 5
Determinante:| 3.19E+04
Pendiente: 9.85E-01
Intercepto: -2.13E-14
oy: 2.17E-14
omA2: 7.40E-32
ob”2: 3.46E-28
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Tabla XLI. Datos para el analisis de minimos cuadrados y calculo del determinante
Correlacion del Polarimetro D contra Placa de cuarzo 1, Grados de aztcar

Nominales (xi) Grados de azucar Reportados (yi)

n Xi yi Xi*yi Xir2 di di"2

1 96.03 96.12 9230.80 9221.76 | 0.391775 |0.1534883

2 95.86 95.96 9198.31 9189.14 | 0.394068 |0.1552897

3 50.05 48.80 2442.38 2505.00 | -0.755218 | 0.5703551

4 49.96 48.71 2433.60 2496.00 | -0.752580 | 0.5663772

5 0 0.01 0.00 0.00 0.721955 | 0.5212190
Tabla XLII. Resultados del analisis de minimos cuadrados en grados de azucar,

ecuacion de la formay =(m + ox )x + (b + ob) . Correlacion del Polarimetro

D y Placa de cuarzo 1.

Lecturas: 5
Determinante:| 31853.913
Pendiente: |1.004314157
Intercepto: | -0.71195497
ay: 0.809676741
om”2: 0.000102904
ob”2: 0.481833824
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Tabla XLIII.

Datos para el analisis de minimos cuadrados y calculo del determinante

Correlacion del Polarimetro D contra Placa de cuarzo 2, Grados de azticar

Nominales (xi) Grados de azucar Reportados (yi)

n Xi yi Xi*yi Xir2 di di"2

1 96.03 96.22 9240.19 9221.76 | 0.4092763 | 0.16750707

2 95.86 96.05 9207.50 9189.14 | 0.409848 |0.16797582

3 50.05 48.80 2442 .38 2505.00 | -0.787195 | 0.61967659

4 49.96 48.71 2433.60 2496.00 | -0.784462 | 0.6153816

5 0 0.02 0 0 0.752533 |0.56630621
Tabla XLIV. Resultados del analisis de minimos cuadrados en grados de azucar,

ecuacion de la formay =( m + ox )x + (b + ob) . Correlacion del Polarimetro

D y Placa de cuarzo 2.

Lecturas: 5
Determinante: | 31853.913
Pendiente: 1.0053642
Intercepto: | -0.7325332
ay: 0.8439683
omh2: 0.0001118
ob”2: 0.5235115
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Tabla XLV. Datos Datos para el andlisis de minimos cuadrados y calculo del
determinante Correlacion del Polarimetro D contra Placa de cuarzo 3,
Grados de azicar Nominales (xi) Grados de aziucar Reportados (yi).
n Xi yi Xi*yi Xir2 Di di"2
1 96.03 96.17 9235.49 9221.76 | 0.399801 |0.15984083
2 95.86 96.00 9202.90 9189.14 | 0.401241 |0.16099438
3 50.05 48.80 2442.38 2505.00 | -0.769825 |0.59263104
4 49.96 48.71 2433.60 2496.00 | -0.767136 |0.58849715
5 0 0.01 0 0 0.735919 |0.54157673
Tabla XLVI. Resultados del analisis de minimos cuadrados en grados de azucar,

ecuacion de la formay =(m + ox )x + (b + ob) . Correlaciéon del Polarimetro

D y Placa de cuarzo 3.

Lecturas: 5
Determinante: | 31853.913
Pendiente: 1.004885
Intercepto: | -0.725919
oy: 0.825336
om’2: 0.000107
ob”2: 0.500652
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Tabla XLVIIl. Datos para el andlisis de minimos cuadrados y calculo del determinante

Correlacion del Polarimetro D contra Placa de cuarzo 4, Grados de azucar
Nominales (xi) Grados de azucar Reportados (yi)

n Xi yi Xi*yi Xit2 di di*2

1 96.03 96.25 9242.89 9221.76 | 0.417737 |0.17450389

2 95.86 96.07 9209.27 9189.14 | 0.408695 |0.16703183

3 50.05 48.80 2442.38 2505.00 | -0.794226 | 0.63079497

4 49.96 48.71 2433.60 2496.00 | -0.791468 | 0.62642238

5 0 0.02 0 0 0.759263 | 0.5764797

Tabla XLVIIl. Resultados del analisis de minimos cuadrados en grados de azucar,

ecuacion de la formay =( m + ox )x + (b + ob) . Correlacion del Polarimetro

D y Placa de cuarzo 4.

Lecturas: 5
Determinante:| 31853.913
Pendiente: |1.005639133
Intercepto: -0.7392626
ay: 0.851514881
om”2: 0.000113813
ob”2: 0.532915609
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APENDICE D: FOTOGRAFIAS DEL PROYECTO

Figura 24 Polarimetro Saccharomat M-NIR marca Schmidt + Haensch

Figura 25 Placa de Cuarzo
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APENDICE E: CERTIFICADOS DE CALIBRACION

53 |

The examination of the quartz control plate designated ____ ‘-{4{
showed the following resuits:

single
i ———— quartz plate
The plate is a q =]
right .
d h. ——— hand rotation
and has S

The optical rotation of the plate for the wavelength A = 546.2271 nm is

a=20.335 -+ 0.005 -

Due to the relation between the rotation of the Normal Sugar Solution and the

100 °Z-point of the saccharimeter scale, and according to the formula for the Optical
Rotatory Dispersion of crystalline quartz adopted at present by ICUMSA (International |
Commission for Uniform Methods of Sugar Analysis) the following values were |
calculated:

for the wavelength a sugar value

A= 546.2271 nm 2= 1987 <

for the wavelength a sugar value an angle of rotation
n= 589.44 nm z-—‘ff_s oz a= o
for the wavelength a su&ar value an angle of rotation
A= 587 nm z= d B b @=_7 -
for the wavelength a sugar value an angle of rotation
r=_8826 " nm 2= 30.05 o ¥ .

ITCUMSA 1998

All values refer to 20°C.

Berlin, ﬂnfjan,zmj'
L

e y e _ . -
| SCHAINTLHAENICALI Gmbn  Waldstrosse 80/81 - D-13403 Barlin

Figura 26 Certificado de placa de cuarzo 4153
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3425

The examination of the quartz contral plate designated ___

(i showed the tollowing results:
. /51 Y
iI”“ /\'{h f’(& (‘—4) o~ 47 b

= y Ktrd e
# e S
;{
f

' single [UFPTRS § 2
——— quartz plate o~
The plate is a q p %f(*,
it '
right
and has - hand rotation
eh-

[I”“ The optical rotation of the plate for the wavelength A = 546.2271 nm is

1"“ e=39.018 -+ 0.005 -
|

Due to the relation between the rotation of the Normal Sugar Solution and the

100 °Z-point of the saccharimeter scale, and according to the formula for the Cptical
Rotatory Dispersion of crystalline quartz adopted at present by ICUMSA (International
Commission for Uniform Methods of Sugar Analysis) the following values were

calculated:
ifh
for the wavelength a su%ar value
A= 546.2271 nm z= 35.63 _ <
for the wavelength a sugar value an angle of rotation
|“] n= 589.44 nm z= % e s7 a= 332 o
for the wavelength a sugar value an angle of rotation
”I A= 587 nm 223536 . %2 "=.3:-3._ &
for the wavelength a sugar value an angle of rotation
A= 82. nm z= 6 03 o7 = 2 ) o

ICUMSA 998
“ All values refer to 20°C

] Berlin, Of*oprr}( 2004

Waldsirasss 80/81  D-13403 Berlin

SCHM[DT"PHAENSCH ATa'  ®I030)417072.0 fox 1030] 417 072-99

E Mol schmidt haensch@-anline de
v an . .

Figura 27 Certificado de placa de cuarzo 3475

optsch wlekliomichs MeBgarate Zapin elactranic mpan g watemyg
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APENDICE F: METODO QQQ

e Calificacion de Operacion(0Q)
Instrumento/Sistema
Numero de Serie(s):
El fabricante, representado por Negocios y Servicios, S.A.
Confirma el cumplimiento de la calificacion de operacion.

Compania SCHMIDT + HAENSCH GmbH & Co.

Fecha de Instalacion: 7 de Septiembre de 2005

Servicio al Cliente

(firma):

1. General

O El logbook del instrumento se ha configurado.

O Los operadores del instrumento se han designado

O El laboratorio ha sido marcado con un codigo de laboratorio
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2. Reconocimiento de Calibracion

Si el fabricante cumple satisfactoriamente una calificacion de operacion

(OQ) durante la instalacion, la calibracion puede ser omitida.

O La Calibracion se omite por la razon anteriormente indicada.
©) La Calibracion fué éxitosa
O El historial de la calibracion se anexa al logbook del instrumento o el

lugar en el que se designa se encuentra detallado aqui.

Fecha de calibracion:

Observaciones

Fecha, Firma (Jefe de Laboratorio)
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e CALIFICACION DE INSTALACION (1Q)
Instrumento/Sistema:

Serial number(s): 29577

1. Aceptacion de Suministro
O El instrumento/sistema cumple completamente con la orden.

Fecha: 7" de Septiembre, 2005, Sistema Operativo: Divisidn Electronica

2. Instalacion

El fabricante, representado por Negocios y Servicios, S.A. NESERSA
confirma la instalacion en orden del Sistema/lnstrumento y, si aplica, del

software que este incluya.

Compaiiia SCHMIDT + HAENSCH GmbH & Co.

Fecha de Instalacion: 7 de Septiembre de 2005

Servicio al cliente
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Observaciones:

Fecha Firma (Jefe del Laboratorio)
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e CALIFICACION DE DESEMPENO (PQ)
Sistema/ Instrumento
Numero(s) de Serie:

El fabricante, representado por

Confirma el cumplimiento de la calificacion de desempeno

Compaiiia SCHMIDT + HAENSCH GmbH & Co.

Fecha de Instalacién

Servicio al cliente(firma):

Durante la calificacion por lo menos una prueba de desempefio del
instrumento bajo condiciones tipicas de aplicacién con muestras propias se ha
llevado a cabo. De este modo el desempeno del instrumento en rutinas diarias

se ha asegurado.

Si es possible, se deberan realizar pruebas de desempefio con diferentes
productos y/o métodos aplicados debera ser llevado a cabo. La prueba de

desempefio debera ser llevada a cabo luego de la fecha de calibracion.

114



Una Calificacion de Desempeino es necesaria y recomendable

@) Si
@) No
Observaciones

115



1. Prueba de Desempefio
El desempeno del instrumento fue probado con los siguientes productos:

Producto

Especificaciones/Punto de

prueba

Fecha de cumplimiento /

Firma

El instrumento es operable

O

O

Si

No

Observaciones:

Fecha, Firma (Jefe de Laboratorio)
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