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HONORABLE TRIBUNAL EXAMINADOR

Cumpliendo con los preceptos que establece la ley de la Universidad de San
Carlos de Guatemala, presento a su consideracion mi trabajo de graduacion

titulado:

VALIDACION DE CINCO METODOS ANALITICOS UTILIZADOS
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PLANTA DE ENVASADO DE RONES ANEJOS,

tema que me fuera asignado por la Direccién de la Escuela de Ingenieria
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UNIVERSIDAD DE SAN CARLOS
DE GUATEMALA

FACULTAD DE INGENIERIA

UNIDAD DE EPS
Guatemala, 17 de noviembre de 2008.

Ref.EPS.D.1041.11.08.

Inga. Norma Ileana Sarmiento Zecefia de Serrano
Directora Unidad de EPS

Facultad de Ingenieria

Presente

Estimada Ingeniera Sarmiento Zecefia.

Por este medio atentamente le informo que como Asesora-Supervisora de la Prictica del
Ejercicio Profesional Supervisado (E.P.S), de la estudiante universitaria NILDRED
JEANNETH MONTUFAR PEREZ de la Carrera de Ingenieria Quimica, con carné No.
200217482, procedi a revisar el informe final, cuyo titulo es “VALIDACION DE CINCO
METODOS ANALITICOS UTILIZADOS EN EL LABORATORIO DE CONTROL
DE CALIDAD, DE UNA PLANTA DE ENVASADO DE RONES ANEJOS>.

En tal virtud, LO DOY POR APROBADO, solicitindole darle el tramite respectivo.

Sin otro particular, me es grato suscribirme.

Atentamente,
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c.c. Archivo
LVPC/ra

Edificio de EPS, Facultad de Ingenieria, Universidad de San Carlos de Guatemala,
Ciudad Universitaria, zona 12. Teléfono directo: 2442-3509,



UNIVERSIDAD DE SAN CARLOS DE GUATEMALA
FACULTAD DE INGENIERIA
ESCUELA DE INGENIERIA QUIMICA.

Guatemala, 13 de marzo de 2009.

Ingeniero

WILLIAMS GUILLERMO ALVARES MEJIiA
DIRECTOR DE ESCUELA

ESCUELA DE INGENIERIA QUIMICA
Presente.

Respetable Sefior Director:

Me dirijo a usted en relacion al oficio Ref. EIQ-054-2009 mediante el cual recibi formal
nombramiento como revisor del informe final de Ejercicio Profesional Supervisado
(EPS) de la estudiante NILDRED JEANNETH MONTUFAR PEREZ, carné No.
2002-17482, titulado “VALIDACION DE METODOS QUIMICOS-ANALITICOS
UTILIZADOS EN EL LABORATORIO DE CONTROL DE CALIDAD EN LA
PLANTA DE ENVASADO DE RONES ANEJOS DEL CENTRO PRODUCTIVO
MIXCO DE INDUSTRIAS LICOR ES DE GUATEMALA”.

Siendo que los aspectos metodolégicos tanto de forma como de fondo, especificados
para sus mejoras han sido cubiertos de manera satisfactoria por la estudiante Montufar, y
asimismo el titulo de trabajo final ha sido modificado por el de: “VALIDACION DE
CINCO METODOS ANALITICOS UTILIZADOS EN EL LABORATORIO DE
CONTROL DE CALIDAD, DE UNA PLANTA DE ENVASADO DE RONES
ANEJOS”, y por asi ajustarse en mejor manera al perfil del egresado de nuestra escuela,
tengo el agrado de notificar a usted la mo objecién del suscrito a efecto de que se
apruebe el documento con los cambios sugeridos y se autorice la continuacién de los
tramites subsiguientes.

Sin més por el momento, suscribo de usted

Deferente,

Jorge Mario Estrada Astdrias .

Ingenier¢g’ Quimico, colegiado 685

Profesor Titular I
REVISOR
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FACULTAD DE INGENIERIA
UNIDAD DE EPS
Guatemala, 17 de noviembre de 2008.
Ref EPS.D.1041.11.08.

Ing. Wiliams G. Alvarez Mejia
Director Escuela de Ingenieria Quimica
Facultad de Ingenieria

Presente

Esttmado Ingeniero Alvarez Mejia.

Por este medio atentamente le envio el informe final correspondiente 2 la practica del Ejercicio
Profesional Supervisado, (E.P.S) titulado "VALIDACION DE CINCO METODOS
ANALITICOS UTILIZADOS EN EL LABORATORIO DE CONTROL DE
CALIDAD, DE UNA PLANTA DE ENVASADO DE RONES ANEJOS" que fue
desarrollado por la estudiante universitaria NILDRED JEANNETH MONTUFAR
PEREZ, quien fue debidamente asesorada y supervisada por la Ingeniera Lorena Victoria
Pineda Cabrera.

Por lo que habiendo cumplido con los objetivos y requisitos de ley del referido trabajo y
existiendo la aprobacién del mismo por parte de la Asesora -Supervisora de EPS, en mi
calidad de Directora apruebo su contenido solicitindole darle el trimite respectivo.

Sin otro particular, me es grato suscribirme.

Atentamente,

- “@d y @M@ﬁa&i @ @gda&”

NISZ/ra 3,
DIRECCION
Unidad da Précticas e Ingenierta y EPS
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Edificio de EPS, Facultad de Ingenierfa, Universidad de San Carlos de Guatemala,
Ciudad Universitaria, zona 12. Teléfono directo: 2442-3509,



UNIVERSIDAD DE SAN CARLOS DE GUATEMALA
FACULTAD DE INGENIERIA
ESCUELA DE INGENIERIA QUIMICA

Guatemala, 16 de ABRIL de 2009
Ref. EIQ.138.2009

Ingeniero

Williams Guillermo Alvarez Mejia
DIRECTOR

Escuela de Ingenieria Quimica
Facultad de Ingenieria

Presente.

Estimado Ingeniero Alvarez:

Como consta en el Acta EPSFG-017-09-B-IF le informo que reunidos los
Miembros del Tribunal nombrado por la Escuela de Ingenieria Quimica, se practicé
la revision del informe final del trabajo de graduacién, para optar al titulo de
INGENIERA QUIMICA a la estudiante universitaia NILDRED JEANNETH
MONTUFAR PEREZ, identificada con carné No. 2002-17482, titulado:
‘VALIDACION DE CINCO METODOS ANALITICOS UTILIZADOS EN EL
LABORATORIO DE CONTROL DE CALIDAD DE UNA PLANTA DE ENVASADO DE

RONES ANEJOS” el cual ha sido asesorado por el Ingeniero Quimico Jorge Mario
Estrada Asturias, como consta en el Acta.

Habiendo encontrado el referido informe final satisfactorio, se procede a
recomendarle autorice a la estudiante Montufar Pérez proceder con los tramites
requeridos de acuerdo a normas y procedimientos. establecidos por la Facultad
para su autorizacién e impresion. Sl

. is tly de Ledn Arana, M.Sc.

COORDINADORA :

giue reviso el informe final

hbajo de graduacion ESCUELA DE
INGENIER]A QUIMICA

Tribunal
Del t

C.c.: archivo
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UNIVERSIDAD DE SAN CARLOS DE GUATEMALA
FACULTAD DE INGENIERIA
ESCUELA DE INGENIERIA QUIMICA

Guatemala, 21 de febrero del 2008
Ref. EIQ.054.2008

Ingeniera

Norma lleana Sarmiento Zeceiia
Directora

Unidad de EPS

Presente.

Estimada Ingeniera Sarmiento:

Atentamente me dirijo a usted para responder a su oficio Ref. EPS.P.1Q.13.10.07
de fecha 28 de septiembre del 2007, mediante el cual se le comunica al Director
de la Escuela de Ingenieria Quimica del envio para dictamen y aprobacién del
anteproyecto de practica de EPS final titulado “VALIDACION DE CINCO
METODOS ANALITICOS UTILIZADOS EN EL LABORATORIO DE CONTROL
DE CALIDAD, DE UNA PLANTA DE ENVASADO DE RONES ANEJOS.”
presentado por la estudiante universitaria NILDRED JEANNETH MONTUFAR
PEREZ quien se identifica con el camé 2002-17482 de la Universidad de San
Carlos de Guatemala.

Al respecto, me permito informarle que después de haber finalizado la revision del
referido anteproyecto de préactica de EPS final en la modalidad de “practica
empresarial”, siguiendo procedimientos internos, ésta Escuela de Ingenieria
Quimica ha procedido a aprobarlo.

Agradeciendo la atencidn a la presente, le saluda respetuosamente,

"ID Y ENSENAD A TODOS"

Ing. Williams C. AlvarezMejia, M.Sc. (2 =& i
Director o WEEHER Ciny £

Escuela de Ingenieria Quimica

C.c.; archivo
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UNIVERSIDAD DE SAN CARLOS DE GUATEMALA

FACULTAD DE INGENIERIA
ESCUELA DE INGENIERIA QUIMICA.

El Director de la Escuela de Ingenieria Quimica Ing. Williams Guillemo Alvarez Mejia,
M.Sc. Después de conocer el dictamen del Asesor y de los Miembros de] Tribunal
nombrado por la Escuela de Ingenieria Quimica para revisar el informe del Ejercicio
Profesional Supervisado (EPS Final) de la estudiante Nildred Jeanneth Moentufar Pérez
fitulado: “VALIDACION DE CINCO METODOS ANALITICOS UTILIZADOS EN
EL LABORATORIO DE CONTROL DE CALIDAD, DE UNA PLANTA DE
ENVASADO DE RONES ANEJOS”, procede a la autorizacién del mismo, ya que reline

rigor, coherencia y calidad requeridos.

Guatemala, mayo de 2,009
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Universidad de San Carlos
de Guatemala

Facultad de Ingenieria

Decanato

Ref. DTG.117.09

El Decano de la Facultad de Ingenieria de la Universidad de San
Carlos de Guatemala, luego de conocer la aprobacién por parte del
Director de la Escuela de Ingenieria  Quimica, al trabajo de
graduacion titulado: VALIDACION DE CINCO METODOS
ANALITICOS UTILIZADOS EN EL LABORATORIO DE CONTROL
DE CALIDAD, DE UNA PLANTA DE ENVASADO DE RONES
ANEJOS, presentado por la estudiante universitaria Nildred Jeanneth
Montifar Pérez, procede a la autorizacién para la impresion del
mismo.
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RESUMEN

El presente informe contiene la informacion tedrica necesaria para validar
la exactitud y precision de métodos analiticos, utilizados para garantizar la
calidad de los productos, en una empresa dedicada al envasado de rones

afnejos.

De igual manera, se describe la forma en la que se llevé a cabo la
induccion al laboratorio y los cinco métodos que se iban a validar,
posteriormente, se enumeran los métodos que fueron objeto de estudio para
después, conforme al método, darle lugar a la implementacion de las réplicas

para cada uno y enumerar los resultados obtenidos.

Posteriormente, se enumeran y detallan las ecuaciones que fueron
utilizadas para obtener los valores de los parametros a validar y el analisis
estadistico al que fue sujeto cada método, para lo cual, se incluye paso a paso
los calculos para el método, determinacién de color y posteriormente, se

incluyen las tablas con los resultados para los métodos restantes.
Posteriormente, se da a conocer la metodologia que se utilizé para dar a

conocer los resultados de la validacion a las personas involucradas dentro de la

empresa.
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OBJETIVOS

GENERAL

e Validar cinco métodos analiticos de control de calidad por medio de la
determinacion de la exactitud y la precision a través del calculo de error

absoluto, error relativo, desviacion y varianza.

ESPECIFICOS:

1. Determinar la exactitud y precisién del método para la medicién de color.

2. Determinar la exactitud y precisién del método para la destilacién.

3. Determinar la exactitud y precision del método para la medicién de grado
alcohdlico.

4. Determinar la exactitud y precision del método para la calibracion de la
balanza.

5. Determinar la exactitud y precision del método para la determinacion de

torque de apertura del producto.
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INTRODUCCION

En la elaboracion de cualquier tipo de producto se debe utilizar una serie
de procedimientos 0 métodos que garanticen su calidad y que aseguren que
poseen la formulacion adecuada. Los métodos mas utilizados en cualquier tipo
de industria son de tipo analitico (que son utilizados para dar a conocer
resultados cualitativos, es decir, cualidades) y métodos cuantitativos (que dan a
conocer cantidades), asi como los métodos quimicos (que dan a conocer

férmulas) y fisico/quimicos (que dan a conocer propiedades).

El Centro Productivo Mixco, cuenta con un Laboratorio de Control de
Calidad, donde se llevan a cabo los analisis quimico-analiticos necesarios para
garantizar la calidad de los diversos productos que ahi se analizan. Para esto
se utilizan diversos meétodos cualitativos y cuantitativos que arrojan datos
considerados como fidedignos, los cuales se presentan en un manual de
procedimientos analiticos, pero que no tienen la documentacion que compruebe

la validez de la exactitud y precision de los métodos que se estan utilizando.

Industrias Licoreras de Guatemala, estd sometida a un Sistema de
Gestion de Calidad, requerido para poder optar a ser acreditada I1SO
9001:2000, dicha acreditacion es importante a nivel mundial y nacional ya que
da a la empresa el respaldo de estar trabajando bajo una gestion de calidad
estricta que asegura y garantiza la calidad de los productos, este sistema exige
la evaluacién de sus departamentos para analizar qué tanta eficiencia y eficacia

presenta cada uno de sus departamento y la forma que se pueden mejorar.

Para lograr dichos objetivos, el Laboratorio de Control de Calidad desea

evaluar y/o validar los métodos que estan utilizando para los analisis de color,

XV



destilacion, grado alcohdlico, calibracion de balanza y toque de apertura de los
productos que se fabrican. Se identifico una oportunidad de unificacion de
varias empresas en un Centro Productivo y posteriormente se observan
discrepancias entre los métodos establecidos en el manual de laboratorio y los
meétodos que se estan poniendo en practica, es por dicha razon que surge la

necesidad de validar los métodos.

XVI



1. FORMULACION DEL PROBLEMA

La industria de Rones Afiejos en Guatemala posee poca diversidad de
inversionistas, o que se debe a los estrictos controles y al tiempo de
afejamiento que se requiere para la elaboracion de los productos; el tiempo de
afiejamiento esta normado a nivel nacional por la Ley de Bebidas Alcohdlicas y
Fermentadas de Guatemala, con el Tratado de Libre Comercio firmado entre
Guatemala y Estados Unidos se considera que el mercado de importacion y
exportacion se abre tanto para las industrias guatemaltecas como para

estadounidenses.

Ademas, la Industria Licorera debe cumplir diversos requisitos legales
para cada producto. Tanto para los controles de calidad como para los
requisitos legales nacionales e internacionales, la empresa requiere recursos
humanos, econdmicos, tecnoldgicos y de tiempo que son de caracter necesario
para introducir al mercado productos que satisfacen los gustos del consumidor

mas exigente.

La fabricacion y envasado de Rones Afiejos que se lleva a cabo en el
Centro Productivo Mixco de Industrias Licoreras de Guatemala, es de gran
diversidad ya que se cuenta con cinco lineas de produccion, cada una con
caracteristicas especiales y necesarias para los productos que ahi se envasan.
Aun y cuando se habla de diversidad de productos se puede mencionar que
existen caracteristicas similares en cada linea de produccién como capacidad y

clase de licor.



El Centro Productivo Mixco cuenta con un laboratorio de control de
Calidad donde se llevan a cabo los analisis quimico-analiticos necesarios para
garantizar la calidad de los diversos productos que ahi se fabrican. Para ello se
utilizan diversos métodos cualitativos y cuantitativos que arrojan datos
considerados como fidedignos pero que no tienen la documentacién necesaria
para comprobar la validez de dichos resultados, dicha documentacién es

solicitada a nivel nacional por la Norma Guatemalteca Obligatoria (Coguanor).

El problema se presenta cuando la empresa desea obtener Ia
certificacion 1SO 9001-2000 ya que para la obtencion de dicha certificacion es
indispensable que los métodos utilizados para el control de calidad de los
productos fabricados tengan la validacion correspondiente; ademas que dicha
validacion esté actualizada para que de esta manera se garantice al consumidor

final la obtencién de productos de alta calidad.



2. JUSTIFICACION

La razén por la que se debe de validar los métodos quimicos, analiticos y
fisicoquimicos utilizados en el laboratorio de control de calidad es para asegurar
que los productos que se fabrican han sido sometidos a un estricto control de
calidad con métodos confiables y seguros, dando a la empresa la seguridad de
estar elaborando productos de la mas alta calidad, cumpliendo con requisitos de

las leyes nacionales y mundiales.

La aplicacién de procedimientos adecuados de control de calidad da a la
empresa el respaldo necesario para competir con productos de la mas alta
categoria a nivel nacional e internacional, lo que se vera mas enfatizado con el
Tratado de Libre Comercio que se firmé entre Guatemala y Estados Unidos ya
que se espera expansion del mercados, que debe ser aprovechada para atraer
clientes y que estos estén satisfechos con la calidad del producto que estan

adquiriendo.

La falta de calidad en alguna de las propiedades o caracteristicas de los
productos, significa pérdida de clientes que son quienes deciden la fidelidad
hacia un producto o marca especifica y que al final son quienes deciden de

manera directa el consumo del producto final.






3. MARCO TEORICO

3.1 Calidad

Conjunto de propiedades de un producto, sistema o servicio, que lo hacen
adecuado para su uso es decir la calidad lleva implicito lograr la satisfaccién de
las necesidades del cliente mas exigente. “Es un estado siempre cambiante que
debe mantenerse en forma continua mediante un programa de mejora
continua™ es decir que encierra el conjunto de caracteristicas de un producto,
sistema y/o servicio, que lo hacen adecuado para su uso y tiene como objetivo

lograr la satisfaccion de las necesidades del cliente mas exigente.

Alcanzar la calidad interna y externa, de una entidad, un proceso, un
producto o servicio, comprende la existencia de una Politica de Calidad, a
través de un documento denominado Manual de Calidad, que debe ser
aprobado por el maximo o6rgano de discusidon. Esta politica, llevada a la
practica, se traduce en elementos de Gestién y Sistemas de Calidad, que se
materializan en la denominada “Garantia de Calidad”, la que se encamina a

asegurar la calidad planificada.

3.2 Analisis de laboratorio

La finalidad de cualquier empresa consiste en elaborar productos
confiables desde el punto de vista sanitario, con buena presentacion, que
agraden a los consumidores y a precios adecuados. De esta forma se
garantiza la permanencia en el mercado, se optimizan las condiciones de

competencia y se facilita el aumento en las ventas.
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Para lograr estos objetivos es imprescindible que cada empresa cuente
con un lugar especifico con condiciones adecuadas (que no este al aire libre,
que se amplio, que posea equipo de medicion, equipamiento basico y que este
ventilado e iluminado) para poner en marcha un sistema de control de la

calidad.

El sistema de control de calidad debe ponerse en practica de forma
que, dentro de una metodologia de trabajo claramente establecida y siguiendo
un procedimiento adecuado y ordenado, se inspeccione cuidadosa y
diariamente las condiciones ambientales, de la materia prima, de productos en
procesos y de productos terminados para determinar cualquier variacion que

tengan estos con estandares de produccion establecidos o predeterminados.

3.3Validacion de métodos

El término validacion de métodos como su nombre lo indica es
comprobar que el método utilizado cumple con una serie de parametros que
seran establecidos segun a la categoria del método, es decir, la confirmacion
por examen y la provisidbn de evidencias objetivas de que los requisitos

particulares para uso especifico provisto son cumplidos.

El laboratorio debe registrar los resultados obtenidos, el procedimiento
usado para la validacion y declaracion acerca de si el método se ajusta para el
uso previsto,’ es decir, la validacién de métodos significa comprobar que el
método que se esta utilizando cumple con una serie de parametros que seran

establecidos, segun la categoria del método.



Proceso para establecer las caracteristicas de funcionamiento y
limitaciones del método y la identificacion de influencias que pueden cambiar
estas caracteristicas y hasta que punto, cuando el método se desarrolla sin un

problema particular previsto.

Validacion segun la norma COGUANOR NGR/CONPANT/ISO/IEC
17025-200, es la confirmacion por examen y la provision de evidencias
objetivas de que los requisitos particulares para uso especifico provisto son
cumplidos. El laboratorio debe registrar los resultados obtenidos, el
procedimiento usado para la validacién y declaracién acerca de si el método se

ajusta para el uso previsto.

3.4. Clasificacion segun la categoria del método™:

3.4.1 Métodos normalizados: se trata de un método de ensayo y
normalizado, que se aplica exactamente como esta descrito en la

norma.

3.4.2 Métodos modificados: se trata de una modificacion a un método de
ensayo normalizado, por ejemplo, se hicieron modificaciones a los
métodos descriptivos en la norma que pueden tener una repercusion

sobre la calidad de los resultados.

3.4.3 Métodos internos: elaborado en el laboratorio y que no se encuentra

en normas u otras colecciones de métodos.



3.5 Objetivos segun la categoria del método:

3.5.1

3.5.2

3.5.3

Métodos normalizados: comprobacién de que el laboratorio domina el

ensayo Yy lo utiliza correctamente.

Métodos modificados comprobacion de que la repetibilidad, la
reproducibilidad, la precisién intermedio y la exactitud del método
original no depende de la modificacion introducida y que el laboratorio

domina el ensayo y lo utiliza correctamente.

Métodos internos: comprobacion de que el método tiene la
repetibilidad, reproducibilidad, precision y la exactitud suficiente para el
objetivo de aplicacion y que el laboratorio domina el ensayo y lo realiza

correctamente.

3.6 Técnicas que se pueden utilizar para la validaciéon del método:

a)
b)
c)
d)

e)

Calibracién usando patrones de referencia o materiales de referencia.
Comparacion de resultados alcanzados con otros métodos.
Comparaciones interlaboratorios.

Evaluacion sistematica de los factores que influyen en el resultado.
Evaluacion de la incertidumbre de los resultados basada sobre la
compresion cientifica de los principios tedricos del método y la

experiencia practica.



3.7 Parametros a validar atendiendo a la categoria del método:

3.71

3.7.2

3.7.3

Métodos normalizados: parametros establecidos segun la norma
especifica, pero generalmente se pueden mencionar: incertidumbre,
repetibilidad, exactitud, limite de deteccién, estos parametros se

verificaran cuando apliquen al método.

Métodos modificados: parametros establecidos segun la norma
especifica: incertidumbre, repetibilidad, exactitud, limite de deteccion,
ademas se debe de verificar: Intervalo de trabajo o linealidad, tipo de
ajuste, recuperacion, robustez, especificidad, estabilidad,
reproducibilidad estos parametros se verificaran cuando apliquen al

método en estudio.

Métodos internos: para este tipo de ensayos no se tienen
indicaciones concretas para validar el procedimiento por lo tanto se
deben aplicar tantos parametros como sean necesarios para realizar la
validacién entre estos parametros se pueden mencionar: Especificidad,
selectividad, linealidad o intervalo de trabajo, repetibilidad, precision
intermedia, reproducibilidad, exactitud, limite de deteccion, limite de
cuantificacion, recuperacion, robustez, e incertidumbre de los

resultados.

3.8 Distintos parametros que se deben validar.

3.8.1

Especificidad:

Sugiere que ningun compuesto excepto el analito contribuye al
resultado del ensayo, este generalmente se logra en técnicas
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acopladas (generacion de hidruros-absorcion atémica) para validar este

meétodo existen varias posibilidades.

a) Se agrega al componente que interfiere en cantidades

sucesivas y se evalua su influencia.

b) Se prueba un estandar certificado de la matriz con cantidades
conocidas del analito. Si se encuentra el valor correcto, el

procedimiento es especifico.

c) En el caso de separaciones cromatograficas puede probarse
la pureza del pico por métodos espectroscopicos

(espectrometria de masas, infrarroja o ultravioleta-visible).

d) Puede modificarse el sistema de separacion (fase movil y/o

fase estacionaria) en el caso de cromatografia.

3.8.2 Selectividad:

Indicacion de cuan fuerte un resultado es afectado por otros
componentes de la muestra, es decir la capacidad de evaluar
simultanea o separadamente, los analitos de interés de forma equivoca
sin interferencias de impurezas, productos de degradacion,
compuestos relacionados, excipientes u otras sustancias presentes en

la matriz de la muestra.
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3.8.3 Intervalo de trabajo o linealidad:

El ambito de trabajo de un método analitico es el intervalo entre los

niveles mas bajo y mas alto de concentraciones que ha sido

demostrado que puede ser determinados con la precision y exactitud

requeridas para una determinada matriz.

a)

b)

f)

Se prepara un blanco y seis concentraciones diferentes del
analito a determinar o seis muestras a varias concentraciones.
Preferiblemente las  soluciones se deben preparar
independientemente u no a partir de diluciones sucesivas del

material de referencia.
Se representa la sefial obtenida en funcion de la concentracion y
se determina el ambito lineal y los extremos superior e inferior

del intervalo de trabajo.

Se repiten los pasos del inciso a y b dentro del ambito lineal y se
efectua un estudio estadistico de los resultados obtenidos.

Es preferible trabajar dentro del ambito lineal.

Para la curva de calibracion es conveniente utilizar polinomios

de ajuste de grado 2 como maximo.

El ambito lineal se verifica mediante la obtencién de coeficiente

de correlacion mayor a 0.995.
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3.8.4 Repetibilidad:

Puede determinase de manera interna y es necesario tener en cuenta

que:

a) Deben determinarse suficientes resultados (recomendacion n =
10)

b) Todos los pasos del método (incluidas la toma y preparacién de

la muestra, asi como la calibracion) debe realizarse n-veces.

Este parametro proporciona a menor variabilidad que puede
haber entro los resultados ya que los ensayos se obtienen en

intervalos cortos de tiempo sin variar ninguna condicién.

3.8.5 Precision intermedia:

Cuando se varian uno o mas factores entre cada uno de los ensayos,
es decir que para cada ensayo se varia alguna de las condiciones pero
nunca dos al mismo tiempo porque sino no se ve la influencia de la

variacion.
3.8.6 Reproducibilidad:
Su determinacion es posible por ensayo de intercomparacion o cuando

se cuenta con distintos analistas, equitos, etc. Se grafica concentracion

hallada en funcion de la concentracion de referencia posteriormente se
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3.8.7

3.8.8

efectua tratamiento estadistico de los datos, determinando la pendiente

que sera la recuperacion promedio y el coeficiente de correlacion.

Este parametro proporciona la mayor variabilidad de los resultados ya
que se obtiene cuando se varian todos lo posibles factores que pueden

afectar el resultado del ensayo o método.

Exactitud:

Para evaluar este parametro se realiza el analisis de un material de
referencia certificado, preferentemente con una matriz semejante a la
de la muestra. Sélo en el caso de no existir un material adecuado se

puede realizar un ensayo de recuperacion.

Es recomendable de ser posible, realizar un minimo de 10 repeticiones
del ensayo tres dias consecutivos. Se compara el promedio de los
valores obtenidos con el valor de referencia certificado, teniendo en

cuenta la incertidumbre asociada a ese material.

Limite de deteccion:

Este parametro es necesario solamente cuando deben tomarse
decisiones cualitativas, es decir si el analito esta presente o no. Los

procedimientos que se pueden aplica:

a) Tres veces la dispersion, expresada como desviacion estandar, a
partir de mediciones repetidas del blanco (valido solamente para
procedimientos con blanco), o de soluciones de analito en agua

pura.
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b) 2.5 a 5 veces la relacion sefal/ruido del instrumento de medida a

utilizar.

3.8.9 Limite de cuantificacion:

Se emplea cuando se realizan determinaciones de analitos a nivel de

trazas se puede encontrar por medio de dos maneras.

a)

b)

De manera analoga al limite de deteccion, en el cual el limite de
cuantificacién es como minimo tres veces el limite de deteccion,

segun cada caso.

Por determinacion de una incertidumbre de los resultados
maxima permisible por medio de la determinacion de la
concentracion mas pequefia que se puede medir con este valor
maximo. Este limite de cuantificacion es, por lo tanto

dependiente de las exigencias d la incertidumbre.

3.8.10 Recuperacion:

El porcentaje de recuperacidn es el cociente entre la cantidad de

analito mediad y el contenido de la muestra. En el caso de idealidad se

obtiene el 100%. En mediciones puede perderse analito especialmente

en el caso de tratamientos complejos de muestras con analitos en

cantidades traza, dando lugar a porcentajes de recuperacion menores.

Este parametro es de suma importancia en el cado de procedimientos

cromatograficos).
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3.8.11 Robustez:

El objetivo de la prueba de robustez es optimizar el método analitico y
describir que bajo las condiciones establecidas (incluyendo las
tolerancias) se pude obtener resultados suficientemente exactos con
una alta seguridad, de manera que el procedimiento funcione
confiablemente si se utiliza en otros laboratorios o después de

intervalos largos de tiempo.

Un método es mas robusto entre menos depende de los resultados del
ensayo de una modificacion en las condiciones de éste. Entre las

condiciones que mas afectan el método de medicion:

e Lugar de medicion (laboratorio)

e Personal

e Aparatos

e Reactivos, disolventes, estandares.

e Gradiente de temperatura
Las modificaciones pequenas a estas condiciones deben afectar muy
poco a nada al resultado de analisis, para determinar la robustez
pueden modificarse algunas o varias condiciones del analisis.

3.8.12 Incertidumbre:

Es un parametro de identificacién centrar e inalienable para preparar

una acreditacion segun la norma ISO 17025. Incluye errores
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sistematicos y aleatorios. Para su determinacion u especificacion

existen varias posibilidades entre las que se pueden mencionar:

a) Indicacién acerca de la repetibilidad.

b) Resultados de las cartas de control.

c) Resultado de intercomparaciones.

d) Evaluacion por miembros del personal experimentados,

competentes y por lo tanto autorizados.

3.9 Pasos del procedimiento de validaciéon

3.9.1 Establecimiento de las condiciones a cumplir: esto se refiere a lo
que el cliente solicita o establece o bien al resultado que se espera de

poner en practica del procedimiento.

3.9.2 Determinacion de los parametros estadisticos del procedimiento:
estos son los parametros que mas se aseguren la obtencion de datos

fidedignos como respuesta a los resultados.
3.9.3 Valoracion de los resultados de la validaciéon: es decir el informe

que se debe de registrar después de validar los parametros

estadisticos seleccionados.
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3.10 Analisis estadistico
Para el analisis estadistico de los datos obtenidos para validar la exactitud,

precision y linealidad del método se realizara el estudio de la T de Student

asi como la prueba de significancia entre los resultados.
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4. DISENO METODOLOGICO

4.1 Variables:

Entre los parametros que se pueden validar atendiendo a la categoria del

meétodo se pueden mencionar:

1) Selectividad

N

Intervalo de trabajo o linealidad
Repetibilidad

A~ W

)

)

)

) Precision

) Reproducibilidad
)

)

)

D O

Exactitud

Recuperacion

~

8) Robustez

4.2 Delimitacion del campo de estudio:

De los parametros mencionados anteriormente, se analizaran y validaran
unicamente: la Exactitud (Por medio del calculo del error absoluto y del error
relativo) y la Precisién (Por medio de la desviacion estandar y la varianza),

debido a que se esta hablando de métodos internos del laboratorio.

4.3 Recursos humanos disponibles:

> Director de la Unidad de EPS: Inga. Norma lleana Sarmiento Zecena
> Director de la Escuela de Ingenieria Quimica: Ing. Williams Guillermo

Alvarez Mejia
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> Asesor-Supervisor-Docente: Ing. Renato Giovanni Ponciano Sandoval.

> Asesor del estudiante en la empresa fuente de la practica: Ing. Edvin
Najera.

> Epesista: Maestra Nildred Jeanneth Montufar Pérez.

> Analistas del laboratorio

> Personal en general dentro de la empresa.
4.4 Recursos materiales disponibles:
> Equipos utilizados en cada uno de los métodos. (Estufas, densimetro,

Torquimetro)

> Cristaleria en general. (probetas, balones, pipetas, jeringas).

A\

Soluciones necesarias. (alcohol, agua, licores).

> De oficina. (Computadora, Impresora, Hojas, Cuadernos, Lapiceros)

4.5 Recursos financieros disponibles

La duracion del EPS fue de seis meses considerando el trabajo de recurso
humano (Epesista, Asesor-Supervisor docente, Asesor técnico, director de
EPS), de oficina (impresiones, computadora, lapiceros), otros (reactivos y
soluciones) se estima que el costo del proyecto es aproximado a Q.36,150.00,

durante el periodo total.

4.6 Técnicas cualitativas y cuantitativas

Los métodos que se validaron comprenden las ambas categorias, es
decir, algunos dan caracteristicas de cualitativas (cualidades como color, olor,

apariencia) y otro de cuantitativas (cantidades, valores numéricos).
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4.7 Recolecciéon y ordenamiento de la informacion

Se recabd informacion acerca de como realizar validaciones de métodos
dentro de la empresa, esto con la ayuda del personal de la empresa y del

asesor docente ademas de revisiones bibliograficas.

De igual manera se obtuvo informacién de los métodos que se utilizan y
para qué se utilizan, esta informacion se recolecté con apoyo de profesionales
en la materia y conocedores del tema dentro de la empresa, asi como de los
analistas de calidad quienes son los que los llevan a cabo, ademas de llevar a

cabo revisiones bibliograficas.

Después de haberse recabado y sintetizado todo lo concerniente a la
validacion, se propuso los posibles parametros de validacion de los diferentes
métodos y luego de examinarlos en conjunto con el jefe de laboratorio, se
determind que sugerencias eran las adecuadas y cudles aplican para la
validacion de los métodos, dicha informacion se presentd en la seccion de
marco referencial y mas especificamente se detalla a continuacion los

parametros que se validaron:

Exactitud: indica la proximidad de una medida a un valor aceptado como
verdadero y se expresa en términos de error absoluto y de error relativo y se

calcula con las siguientes ecuaciones.

Error absoluto
e= | Xt— Xo| (1)
Donde:

e = Error absoluto
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Xt = Dato tedrico

Xo= Dato observado
Error relativo (2)

E= | Xt— Xo|/ Xt
Donde:

E = Error relativo
Xt = Dato teorico

Xo = Dato observado

Precision intermedia: cuando se varian uno o mas factores entre cada uno de
los ensayos, es decir, que para cada ensayo se varia alguna de las condiciones,
pero nunca dos al mismo tiempo porque sino, no se ve la influencia de la

variacion, se calcula mediante las ecuaciones.

Desviacion estandar: (3)

i=n
S=V[(X |Xi-X]|?)/(n—1)]
i=1

Donde:

S = Desviacion estandar
\ = Raiz cuadrada

> = Sumatoria

| | = Valor absoluto

Xi = Valor de cada observacion

X = Valor de la media
N = Numero de observaciones
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VARIANZA 4)
o =82

Donde:
O =varianza

S = desviacion estandar
4.8 Analisis estadistico

Para el analisis estadistico de los datos obtenidos para validar la
exactitud y precision de los métodos a evaluar se realizara el estudio de la
distribucién T de Student o la distribucién-t. Dicha distribucion surge, en la
mayoria de los estudios estadisticos practicos, cuando la desviacion tipica de
una poblacién se desconoce y debe ser estimada a partir de los datos de una

muestra.

“La distribucion de probabilidad surge del problema de estimar la media
de una poblacion normalmente distribuida cuando el tamafo de la muestra es
pequefio.” Esta es la base del popular test de la t de Student para la

construccion del intervalo de confianza del método.

Para llevar a cabo la validaciéon, primero se observo la manera en que los
analistas de calidad realizaban los métodos, para luego poner en practica cada
método con condiciones de operacion iguales, es decir, la solucidon del mismo
lote, el mismo analista, la misma cristaleria, etc., para que esta condiciones no

afectaran los resultados.

Después de adquirir los conocimientos generales acerca de la ubicacion

fisica de los instrumentos de laboratorio y de los métodos descritos en el
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manual de laboratorio; se realizé un estudio detallado del procedimiento que se
esta aplicando y posteriormente se realizara una lista de los puntos criticos del
procedimiento, para determinar que pasos estda cumpliendo y que pasos se
omiten en la puesta en marcha del método. Posteriormente, se realizd el
procedimiento de validacion para recabar los datos necesarios y determinar la

exactitud y precision como parametros de validacion seleccionados.

Los métodos validados se utilizan para:

Determinacion de color
Destilacion de productos
Determinacion de grado alcohdlico

Calibracion de balanza

ok N~

Determinacion torque de apertura.
El procedimiento aplicado consistid en poner en practica el procedimiento
descrito cinco veces consecutivas y anotar los resultados provenientes de cada

puesta en marcha de los procedimientos.

Tabla I. Para la determinacion de color se obtuvieron las siguientes mediciones

Réplica | Dato obtenido
1 665
2 665
3 665
4 667
5 664
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Para la destilacion de productos se obtuvieron las siguientes mediciones:

Tabla Il. Equipo de destilacion denominado con numero 1

Réplica | Dato obtenido
1 39.70
2 39.65
3 39.83
4 39.68
5 39.70

Tabla lll. Equipo de destilacion denominado con numero 2

Réplica Dato obtenido
1 39.35
2 39.55
3 39.51
4 39.45
5 39.50

Tabla IV. Equipo de destilacion denominado con numero 3

Réplica Dato obtenido
1 39.83
2 39.50
3 39.89
4 39.80
5 39.85
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Tabla V. Para la determinacion del grado alcoholico se obtuvieron las siguientes

mediciones

Réplica Dato obtenido
1 30.76
2 30.53
3 30.94
4 31.22
5 31.02

Tabla VI. Para la calibracion de la balanza se obtuvieron las siguientes

mediciones

Réplica | Dato obtenido
1 0.2004
2 0.2005
3 0.2004
4 0.2004
5 0.2004
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Tabla VII. Para la determinacion torque de apertura del producto se obtuvieron

las siguientes mediciones:

Réplica | Dato obtenido
1 9

2 10

3 9

4 9

5 9

Para evaluar la exactitud del método se utilizé el error absoluto y el error relativo

mediante las ecuaciones:

Error absoluto

e= | Xt—Xo| (1)
Donde:

e = Error absoluto

Xt = Dato teorico

Xo= Dato observado

Ea= | 665.2 - 665|=0.2

Error relativo (2)
E= | Xt- Xo|/ Xt
Donde:

E = Error relativo
Xt = Dato tedrico
Xo = Dato observado
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Er= | 665.2 — 665 /(665.2) = 0.0003

Media (3)

5(=(X1 +XQ+X3+X4+X5)/I'1
Donde:

X = Valor de la media
X, = Valor observado

n = NUmero de datos

X = (665 + 665 + 665 + 667 + 664)/5 = 665.2

Para evaluar la precision del método se utilizé desviacion estandar y la varianza

mediante las ecuaciones

Desviacion estandar: (4)
i=n _

S=AN[ (X | Xi—-X]|?)/(n—1)]
i=1

Donde:

S = desviacion estandar
\ = raiz cuadrada

> = Sumatoria

| | = Valor absoluto

Xi = Valor de cada observacion

X = Valor de la media
N = Numero de observaciones
S= \/[ (> (0.04 +0.04 + 0.04 + 3.24 + 1.44))/(5-1)) = 1.095
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VARIANZA (5)
o =82

Donde:
O = varianza

S = desviacion estandar

o =1.095% = 1.2 unidades
Analisis estadistico de los resultados

Para el analisis estadistico de los resultados se utiliza la distribucién de la t de
student para determinar cual es el intervalo de confianza de los resultados, para
lo que se utilizé la ecuacion:

b=x *t*s/n (6)

Donde:

p = Intervalo de confianza de la media
X = Valor de la media

t = Valor de la t de student

s = Desviacion estandar

\ = Raiz cuadrada

n = Numero de datos

Con un nivel de probabilidad de 95% y numero de observaciones de 5, se

encuentra el valor de t con la ayuda de la tabla VIII.
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Tabla VIII. Nivel de probabilidad a 95% en base al numero de observaciones

Numero de Nivel de
observaciones | probabilidad 95%
2 12.706
3 4.303
4 3.182
5 2.776
6 2.571
7 2.447
8 2.365
9 2.306
10 2.262
11 2.228
21 2.086
oo 1.960

Como ya se tienen todos valores se sustituyen en la ecuacién 6 dando como

resultados:
M =6652 + 2.776*1.0954451/\5 = 663.84, 666.56

Ya con el resultado, se concluye que el intervalo de confianza para la
determinaciéon de color esta dado por los limites 663.84 al 666.56, es decir, que
se considera que la mayoria de las futuras medias efectuadas, caerian dentro

del intervalo seleccionado.
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NOTA:
Los calculos anteriores se realizaron con los datos obtenidos del
método determinacion de color, las mismas ecuaciones se utilizaron
para los calculos, de los todos los métodos validados y sus

respectivas tablas se muestran a continuacion.
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5. PRESENTACION DE LOS RESULTADOS

Los resultados numéricos obtenidos

para cada parametro necesario

para determinar la validaciéon de los métodos se presentan en las tablas

posteriores:

Tabla IX. Resultados obtenidos para la determinacion de color:

Exactitud Precision Estadisticamente
Dato Error Error Intervalo de
Réplica | obtenido |absoluto | relativo Desviacion | Varianza Media confianza
1 665 0.2| 0.00030 1.09544 12| 665.2 666.5599567
2 665 0.2| 0.00030 663.8400433
3 665 0.2| 0.00030
4 667 1.8] 0.00271
5 664 12| 0.00180

Tabla X. Resultados obtenidos del equipo de destilacion denominado con

numero uno:
Equipo 1 Exactitud Precision Estadisticamente
Dato Error Error Intervalo de
Réplica |obtenido |absoluto |relativo Desviacion | Varianza Media confianza
1]39.70000| 0.04733| 0.00119 0.06907 0.00477 | 39.65267 39.73841
2139.65000| 0.00267| 0.00007 39.56692
3139.83000| 0.17733| 0.00447
4139.68000| 0.02733| 0.00069
5139.70000| 0.04733| 0.00119

33



Tabla Xl. Resultados obtenidos del equipo de destilacion denominado con

numero dos:
Equipo 2 Exactitud Precisién Estadisticamente
Dato Error Error Intervalo de
Réplica |obtenido |absoluto |relativo Desviacion | Varianza Media confianza
1/39.35000| 0.30267| 0.00763 0.07694 0.00592 | 39.65267 39.74819
2139.55000| 0.10267| 0.00259 39.55715
3(39.51000| 0.14267| 0.00360
4139.45000| 0.20267| 0.00511
5139.50000| 0.15267| 0.00385

Tabla Xll. Resultados obtenidos del equipo de destilacibn denominado con

numero tres:

Equipo 3 Exactitud Precision Estadisticamente
Dato Error Error Intervalo de
Réplica |obtenido |absoluto |relativo Desviacion | Varianza Media confianza
1139.83000| 0.17733| 0.00447 0.15662 0.02453 | 39.65267 39.84711
2139.50000| 0.15267| 0.00385 39.45823
3139.89000| 0.23733| 0.00599
4139.80000| 0.14733| 0.00372
5139.85000| 0.19733| 0.00498

Tabla XIlI. Resultados obtenidos para la determinacién de grado Alcohdlico:

Exactitud Precision Estadisticamente
Dato Error Error Intervalo de
Réplica | obtenido |absoluto | relativo Desviacion | Varianza |Media |confianza
1 27.68 0.024 | 0.000867 | 0.048270074| 0.00233|27.656 27.7159256
2 27.69 0.034| 0.001229 27.5960744
3 27.62 0.036| 0.001301
4 27.59 0.066 | 0.002386
5 27.7 0.044 | 0.001590
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Tabla XIV. Resultados obtenidos para la calibracion de balanza:

Exactitud Precision Estadisticamente
Dato Error Error Intervalo de
Réplica | obtenido | absoluto | relativo Desviacion |Varianza |Media confianza

1 0.2004| 2E-05|9.970E-05| 4.4721E-05 2E-09| 0.20042 0.20047552
2 0.2005| 8E-05|0.0003162 0.20036448
3 0.2004| 2E-05]| 9.979E-05
4 0.2004| 2E-05]| 9.979E-05
5 0.2004 | 2E-05]| 9.979E-05

Tabla XV. Resultados obtenidos para la determinacion de torque de apertura:

Exactitud Precision Estadisticamente
Dato Error Error Intervalo de
Réplica | obtenido | absoluto | relativo Desviacion | Varianza | Media confianza

1 9 0.2| 0.02174 0.447214 0.2 9.2 9.7552
2 10 0.8| 0.08696 8.6448
3 9 0.2| 0.02174
4 9 0.2| 0.02174
5 9 0.2| 0.02174

Tabla XVI. Tabla resumen de la determinacion si el método es exacto y preciso:

Método Exacto | Preciso
Determinacion de Color Si Si
Destilacion de productos Si Si
Determinacion de grado alcoholico Si Si
Calibracion de balanza Si Si
Determinacion de Torque de apertura Si Si
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6. ANALISIS DE LOS RESULTADOS

6.1 Determinacion de color

Este método dio a conocer, como resultados de exactitud (error absoluto
y de error relativo) valores bastante pequefios y cercanos al valor de la media
que es el valor considerado como verdadero, pero no asi para los valores de
desviacion estandar y varianza que miden la precision, por o que se considera
que el método es exacto, pero no preciso en comparacion con los demas

métodos analizados.

6.2 Destilacion de productos

Este proceso se realizé por medio de tres equipos con que cuenta el
laboratorio para el mismo fin, dando como resultado, el equipo uno muestra
valores de exactitud (error relativo y error absoluto) y precision mas pequefos
respecto a los demas equipos, por lo que se concluye que el equipo uno (1) es

mas exacto y preciso que los equipos dos (2) y tres (3).

El equipo tres (3) presenta valores de exactitud mas pequefos que el
equipo dos (2), por lo que se considera que es el equipo mas exacto entre ellos;
pero no asi para la precisidon, ya que el equipo dos (2) presenta una precisién
mayor; por lo que se considera que el equipo dos (2) es mas preciso que el

equipo tres (3).
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6.3 Determinacion de grado alcohdlico

Después del analisis estadistico de los resultados, todos los valores
obtenidos se encuentran dentro del intervalo establecido y si ademas se
analizan los resultados de la exactitud y la precision se puede considerar al
método como uno de los métodos mas exactos y precisos con los que cuenta el

laboratorio.

6.4 Calibracion de balanza

Al analizar los resultados, tanto de estadistica como de exactitud y
precision, se puede observar que las medidas de exactitud y precision son lo
bastante cercanas a cero, que se podrian referir a que el equipo tiene una
capacidad de lectura de cinco decimales, lo que lleva a una lectura con
precision y exactitud muy acertadas y se puede considerar que éste es otro de

los métodos mas exactos y precisos con los que cuenta el laboratorio.

6.5 Determinacion de torque

Los resultados del método dan a conocer que el valor se frecuenta en
cuatro de las réplicas, por lo que se considera al método bastante exacto y
preciso, lo que se confirma con los calculos de las medidas de exactitud y
precision, ya que los valores obtenidos se encuentran dentro del intervalo de

confianza encontrado para el método.
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Alcanzar la calidad interna y externa, de un proceso, producto y/o
servicio, comprende la existencia de una Politica de Calidad, manifestada en un
documento denominado Manual de Calidad. Esta politica, llevada a la practica,
se traduce en elementos de Gestidn y Sistemas de Calidad, que se plasman en
la denominada “Garantia de Calidad”, enfocada a asegurar la calidad

planificada.
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7. LOGROS ALCANZADOS

Determinar, como las condiciones bajo las que se realice el método
pueden afectar a los resultados.

Comprender la importancia, de mantener la informacién actualizada.
Establecer la influencia que tiene los métodos debidamente validados

para la calidad del producto y prestigio de la empresa.
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1.

CONCLUSIONES

Para el método de medicidon de color:

Se obtuvo error absoluto y relativo cercano a cero, por lo que se
concluye que el método es exacto.

Se obtuvo desviacion estandar y varianza dentro del limite
aceptado para la precision, por lo que se concluye que el método

€s preciso.

2. Para el método de destilacion de productos:

Se obtuvo error absoluto y relativo cercano a cero, por lo que se
concluye que el método es exacto.

Se obtuvo desviacion estandar y varianza dentro del limite
aceptado para la precision, por o que se concluye que el método

€s preciso.

3. Para el método de determinacion de grado alcohdlico:

Se obtuvo error absoluto y relativo cercano a cero, por lo que se
concluye que el método es exacto.

Se obtuvo desviacion estandar y varianza dentro del limite
aceptado para la precisidon, por lo que se concluye que el método

€s preciso.

4. Para el método de calibraciéon de balanza:

Se obtuvo error absoluto y relativo cercano a cero, por lo que se

concluye que el método es exacto.
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Se obtuvo desviacion estandar y varianza dentro del limite
aceptado para la precision, por lo que se concluye que el método

€s preciso.

5. Para el método torque de apertura de producto:
Se obtuvo error absoluto y relativo cercano a cero, por lo que se
concluye que el método es exacto.
Se obtuvo desviacion estandar y varianza dentro del limite
aceptado para la precision, por o que se concluye que el método

€s preciso.

6. Los cinco métodos analiticos analizados en cuanto a precision vy

exactitud quedan debidamente validados
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RECOMENDACIONES

Para la determinacion de color es necesario llevar a cabo el método, tal y
como esta descrito en el manual del laboratorio para obtener datos

exactos y precisos.

Para la destilacion de los productos se recomienda usar el equipo de
destilacién identificado con el numero uno, ya que a la hora de realizar la
validacién dio a conocer que es el equipo mas preciso y exacto en

comparacion de los otros dos equipos, utilizados para el mismo fin.

Para la determinacién del grado alcohdlico es necesario siempre utilizar
el método descrito en el manual de laboratorio, ya que de esa manera se

tiene valores exactos y precisos.

Para la calibracién de balanza es necesario utilizar el método descrito en

el laboratorio para obtener lecturas exactas y precisas.
Para la determinacion de torque de apertura es necesario utilizar el

método descrito en el manual, ya que de esa manera se obtienen valores

de torque de apertura exactos y precisos.
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APENDICES

DOCUMENTO DE APOYO

Exactitud: indica la proximidad de una medida a un valor aceptado como
verdadero y se expresa en términos de error absoluto y de error relativo se

calcula mediante las siguientes ecuaciones.

Error absoluto

e= | Xt— Xo| (1)
Donde:

e = Error absoluto

Xt = Dato teorico

Xo= Dato observado

Ejemplo:

Ea= |665.2 — 665|=0.2

Error relativo (2)
E= | Xt—Xo|/ Xt
Donde:

E = Error relativo

Xt = Dato teorico

Xo = Dato observado

Ejempilo:

Er= | 665.2 — 665| /(665.2) = 0.0003

Precision: concordancia entre los valores numéricos de dos a mas mediciones

qgue se han obtenido de idéntica forma y se calcula mediante las ecuaciones.
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Desviacion estandar:

i=n
S=[( | Xi-X]|?)/(n—1)]
i=1

Donde:

S = Desviacion estandar
\ = Raiz cuadrada

> = Sumatoria

| | = Valor absoluto

Xi = Valor de cada observacion

X = Valor de la media
N = Numero de observaciones

Ejempilo:

S = [ (3 (0.04 + 0.04 + 0.04 + 3.24 + 1.44))/(5-1)) =

VARIANZA
o =82

Donde:
O =varianza
S = desviacion estandar

Ejempilo:

o =1.095°=1.2

()

1.095

(4)

Intervalo de confianza: indica que al hacer nuevas réplicas del método bajo la

mismas condiciones se esperaria que la mayoria de los resultados abarquen la

media de la poblacion.
u=x *t*'s/An
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Donde:

M = Intervalo de confianza de la media
X = Valor de la media

t = Valor de la t de student

s = Desviacion estandar

\ = Raiz cuadrada

n = Numero de datos

Con un nivel de probabilidad de 95% y numero de observaciones de cinco, se

encuentra el valor de t con la ayuda de la tabla siguiente:

Numero de Nivel de
observaciones | probabilidad 95%
12.706
4.303
3.182
2.776
2.571
2.447
2.365
2.306
0 2.262

= ©| O N| O O | WO N

Como ya se tienen todos los valores se sustituyen en la ecuaciéon seis dando
como resultado:

Ejempilo:

U =665.2 +2.776%1.0954451/\5 = 663.84, 666.56
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Determinacion de color

Exactitud Precision Estadisticamente
Dato Error Error Intervalo de
Réplica |obtenido |absoluto |relativo Desviacion | Varianza Media confianza
1 665 0.2 0.00030 1.09544 1.2 665.2 666.5599567
2 665 0.2 0.00030 663.8400433
3 665 0.2 0.00030
4 667 1.8 0.00271
5 664 1.2 0.00180
Destilacion de productos
Equipo denominado
CON NUMEro uno Exactitud Precision Estadisticamente
Dato Error Error Intervalo de
Réplica | obtenido absoluto | relativo Desviacion | Varianza | Media confianza
1 39.70000| 0.04733| 0.00119 0.06907 0.00477 39.65267 39.73841
2 39.65000| 0.00267| 0.00007 39.56692
3| 39.83000| 0.17733| 0.00447
4 39.68000| 0.02733| 0.00069
5| 39.70000| 0.04733| 0.00119
Equipo denominado
con numero dos Exactitud Precision Estadisticamente
Dato Error Error Intervalo de
Réplica |obtenido |absoluto |relativo Desviacion |Varianza |Media confianza
1| 39.35000 0.30267 0.00763 0.07694 0.00592 39.65267 39.74819
2| 39.55000 0.10267 0.00259 39.55715
3| 39.51000 0.14267 0.00360
4| 39.45000 0.20267 0.00511
5] 39.50000 0.15267 0.00385
Equipo denominado
con numero tres Exactitud Precision Estadisticamente
Dato Error Error Intervalo de
Réplica | obtenido absoluto | relativo Desviacion Varianza | Media confianza
1 39.83000| 0.17733 0.00447 0.15662 0.02453 39.65267 39.84711
2 39.50000| 0.15267 0.00385 39.45823
3] 39.89000| 0.23733 0.00599
4 39.80000| 0.14733 0.00372
5| 39.85000| 0.19733 0.00498
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Determinacién de grado alcohdlico

Exactitud Precision Estadisticamente
Dato Error Error Intervalo de
Réplica | obtenido absoluto | relativo Desviacion Varianza | Media |confianza
1 27.68 0.024| 0.000867| 0.048270074| 0.00233| 27.656 27.7159256
2 27.69 0.034| 0.001229 27.5960744
3 27.62 0.036| 0.001301
4 27.59 0.066 | 0.002386
5 27.7 0.044 | 0.001590
Calibracion de balanza
Exactitud Precision Estadisticamente
Dato Error Error Intervalo de
Réplica |obtenido |absoluto |relativo Desviacion | Varianza | Media confianza
1 0.2004 2E-05| 9.970E-05| 4.4721E-05 2E-09| 0.20042 0.20047552
2 0.2005 8E-05|0.0003162 0.20036448
3 0.2004 2E-05| 9.979E-05
4 0.2004 2E-05| 9.979E-05
5 0.2004 2E-05| 9.979E-05
Determinacion de torque de apertura
Exactitud Precision Estadisticamente
Dato Error Error Intervalo de
Réplica |obtenido |absoluto |relativo Desviacion Varianza | Media confianza
1 9 0.2| 0.02174 0.447214 0.2 9.2 9.7552
2 10 0.8| 0.08696 8.6448
3 9 0.2| 0.02174
4 9 0.2| 0.02174
5 9 0.2| 0.02174
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