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Simbolo Significado
NaCl Cloruro de sodio
cv Coeficiente de variacion
LC Limite de cuantificacion
LD Limite de deteccién
AgNO3 Nitrato de plata
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Analito

Blanco

Coeficiente de variacién

Concentracién conocida

Desviacion estandar

Disefio factorial

GLOSARIO

Sustancia contenida en la muestra sometida a
analisis.

Muestra preparada para la lectura final, pero
que no contiene analitos.

Desviacion estandar expresada como funcién
de la media, se expresa normalmente en
porcentaje.

Valor que se asigna a la concentracién que se
acepta como verdadero en una muestra.

Estadistico basico indicativo de la dispersién o
variabilidad de los resultados.

Plan experimental cuya caracteristica mas
destacable es que los valores de todos lo
factores se van moviendo simultaneamente,
normalmente se utilizan los disefios de dos
niveles, de modo que un disefio factorial
completo de K con dos niveles por factor

conduce a un nimero de experimentos agua a
2k




Muestra

Recta de regresion

Selectividad

Validacion

Varianza

Producto resultante de una operacion de
muestreo, debe ser representativo y con un
determinado caracter aleatorio.

Relacion entre las respuestas instrumentales
que produce un analito y las concentraciones
del mismo.

Capacidad de un método analitico para medir
y/o identificar simultaneamente o
Separadamente los analitos de interés de forma
inequivoca sin interferencias de impurezas,
productos de degradacién, compuestos
relacionados, excipientes u oftras sustancias
presentes en la matriz de la muestra.

Proceso mediante el cual se establece por
medio de estudios de laboratorio que las
caracteristicas representativas del método
analitico cumplen con las especificaciones para
su aplicacion.

Cuadrado de la desviacion estandar.




RESUMEN

Las buenas practicas de laboratorio y de manufactura requieren que los
métodos de analisis sean validados con el fin de verificar que el sistema es
capaz de identificar y cuantificar sustancias en los limites indicados en las
especificaciones

El presente trabajo se desarrolld con el propésito de evaluar los
parametros de especificidad, exactitud y precision en el método de
determinacion de cloruros por un andlisis de valoracién potenciométrico
propuesto, para la cuantificaciéon de cloruro de sodio en un sazonador
alimenticio industrial., determinando asi la validez del método para ser
utilizado en la Fabrica de Productos Alimenticios René

Actualmente, se determina la cantidad de cloruro de sodio mediante un
metodo potenciométrico con titulacion de nitrato de plata, y para validar este
experimento, primero se realizd el analisis con muestras blanco que oscilan su
concentracion de cloruro de sodio dentro del rango que tiene el sazonador,
finalmente se realizé el analisis con muestras del sazonador industrial y se
determiné su concentracion de cloruro de sodio.

Posteriormente, el manejo estadistico de los datos obtenidos para obtener

la exactitud, precisién, especificidad, robustez y limites de cuantificacién y de
deteccion del método.
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OBJETIVOS

General

Validar el método de valoracién potenciométrica para la cuantificacion de
cloruro de sodio de un sazonador alimenticio industrial utilizado en Fabrica de
Productos Alimenticios René.

Especificos

1. Establecer la precision, exactitud, linealidad y robustez del método de
analisis de cloruro de sodio, utilizando el valorador potenciometrico
Mettler Toledo, modelo DL 50 en un sazonador industrial

2. Determinar la especificidad del método de analisis de cloruro de sodio,
utilizando el valorador potenciometrico Mettler Toledo, modelo DL 50 en
un sazonador industrial.

3. Detemminar el limite de deteccién y el de cuantificacion para el método de
andlisis de cloruro de sodio, utilizando el valorador potenciometrico
Mettler Toledo, modelo DL 50 en un sazonador industrial
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HIPOTESIS

El método de valoracion potenciométrico utilizado para la cuantificacién de
cloruro de sodio en un sazonador industrial, proporciona resultados que
cumplen con los parametros de desempefio analitico de especificidad,
exactitud, precisién, robustez y linealidad requeridos para la validacién de un
método analitico segun la Norma ISO 17025.
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INTRODUCCION

En la actualidad el mercado es cada vez mas exigente, al igual que las
regulaciones gubernamentales, con lo cual se tiene un consumidor que sabe lo
que quiere y espera obtener lo ofrecido por el vendedor. Por lo que es
necesario ser mas estrictos en los controles internos de las empresas para
garantizar la satisfaccién del consumidor.

La Fabrica de Productos Alimenticios René tiene como control interno la
determinacion de cloruro de sodio de cada producto utilizando un método de
titulacion galvanométrica, con la finalidad de asegurar que esté dentro de las
especificaciones de calidad que el consumidor desea, este andlisis se realiza

en promedio 500 veces a la semana y es aqui donde radica su importancia.

El objetivo principal de este trabajo es la a validacion de este método para
determinar su efectividad y limitaciones debido a que pueden haber varios
factores que afecten la veracidad de los resultados, entre los cuales estan:
analistas capacitados, certificados y con tiempo necesario para realizar cada
ensayo; los reactivos deben ser grado analitico y con fecha de vencimiento
vigente, equipo calibrado y con su registro de mantenimiento preventivo,
cristaleria tipo A.

Finalmente, el analisis del método galvanométrico en el cual se estudian
cuatro parametros de desempefio: linealidad, precision, especificidad,
exactitud, robustez y limites de deteccién y cuantificacion.
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1. ANTECEDENTES

La Farmacopea de los Estados Unidos (USP) edicion 2007, indica
aspectos de la validaciébn de métodos analiticos fisicoquimicos, detallando los
parametros de desempefio que aplican por categoria analitica, la manera de
evaluar y los criterios de aceptacion.

La Norma ISO 17025, edicién 2001, indica aspectos para la validaciéon de
métodos analiticos en las seccién 5.4 Métodos de ensayo y de calibracion y
validacién de los métodos.

En la Facultad de Ciencias Quimicas y Farmacia de la Universidad de San
Carlos de Guatemala se encuentran trabajos referentes a la validacion de
métodos analiticos, para cuantificar diferentes analitos, dentro de los cuales
estan:

Heer Escobar, Emma Judith: en el 2009 en su trabajo de graduacion
titulado validacién de metodologia analitica para la cuantificaciéon de sibutramina
clorhidrato monohidrato en tabletas de 15 mg, concluyé que el método es
confiable, ya que cumple con los parametros de precisién, exactitud,
especificidad, linealidad e intervalo requeridos por la USP edicion 2007 y la
normativa Centro Americana.




Godinez Fuentes, Guicela Yesenia: en el 2009 en su trabajo de graduacién
titulado validacion del método analitico para la cuantificacién de sodio y potasio

en sales de rehidratacion oral por fotometria de llama en el laboratorio de
produccién de medicamentos LAPROMED, concluy6 que el método es valido.




2. MARCO TEORICO

2.1. Volumetria

Son meétodos de analisis quimico-cuantitativo en los cuales la sustancia a
valorar se determina en forma indirecta, midiendo el volumen de una soluciéon
de un reactivo apropiado, de concentracion conocida, que reacciona
completamente con la sustancia analizada o analito.

Una condicion indispensable para el analisis volumétrico es que el analito
se halle en forma liquida o en solucién y que sea miscible con el valorante.

Cuando se tiene una muestra sélida, esta debe de ser pesada, disuelta y
llevada a un volumen determinado previamente.

2.2. Disolucién patrén

Es aquélla cuya concentracién se conoce exactamente, y se puede
preparar por dos métodos

2.21. Directo

Se disuelve una cantidad exactamente pesada de la sustancia patrén, de
pureza conocida y se lleva a un volumen determinados, la concentracién se
calcula con base al volumen y peso conocidos.




2.2.2. Indirecto

Muchos compuestos no se consideran patrones primarios, por lo cual el
patrén, disuelve, se lleva aun volumen determinado y se valora frente a otro
patrén primario, para conocer su concentracion.

2.3. Cualidades de un patrén primario

Un patrén primario es un compuesto de pureza elevada que sirve como
material de referencia en todos los métodos volumétricos y gravimétricos y debe
cumplir con lo siguiente:

@ Pureza casi absoluta.

° Las impurezas deben de ser inertes.
° Las impurezas tienes que cuantificarse por ensayos sencillos.

o Estable a la temperatura de secado en estufa, y preferiblemente de bajo
contenido de humedad, por la dificultad para eliminaria.

° Inalterable al aire durante la pesada, es decir, no debe ser higroscépico, ni
reaccionar con los componentes del aire.

s Reaccionar cuantitativamente con la sustancia a determinar, es decir, la
reaccion debe ser estequiométrica, ademas, sencilla y rapida.




. Es deseable que presente un peso equivalente elevado, para obtener
bajos errores de pesado y volumen de solucion, superiores al error de
medida en la bureta.

e  De facil adquisicién y bajo costo.

2.4. Deteccion del punto final

El punto de equivalencia de una titulacién es un punto teérico que no
puede determinarse experimentalmente. lo que se puede hacer es realizar un
estimativo de su valor, observando un cambio fisico asociado a la condiciéon de
equivalencia, al volumen del valorante asociado a este cambio se le conoce
como punto final, hay que tener mucho cuidado para asegurar que sea minima
la diferencia de masa o volumen entre el punto de equivalencia y el punto final.

Sin embargo, siempre hay diferencias como consecuencia de cambios
fisicos no adecuados o de incapacidad para apreciarlos, la diferencia de
volumen o masa entre el punto de equivalencia y punto final se conoce como
error de titulacion.

Con frecuencia se afaden indicadores a la solucién que contienen el
analito para hacer observable, mediante un cambio fisico apreciable, un punto
cercano al punto de equivalencia, alrededor de este punto ocurren grandes
cambios en la apariencia del indicador, como son la aparicion o desaparicién
de turbidez o un cambio de color, con frecuencia se usan aparatos para la
deteccion del punto final, al registrar un cambio de alguna propiedad eléctrica u
Optica de la solucién.




2.5. Meétodos visuales

Son los métodos en los cuales los reactivos involucrados cambian sus
caracteristicas organolépticas al alcanzar el punto de equilibrio, pueden formar
precipitados o cambiar de color.

2.5.1. Reactivo auto indicador

Cuando uno de los reactivos de valoracion, titulante o analito, cambia de
color en el punto de equivalencia, el punto final se obtiene por la aparicion de un
color en la seldeién por un pequeio exceso del valorante.

2.5.2. Indicadores acido-base

Acidos o bases débiles cuyas formas iénicas presenta un color diferente a
las formas asociadas, se escogen de tal forma, que cambian de color, por
predominio de alguna de sus formas, a un pH cercano al de neutralizacion.

2.5.3. Indicadores rédox

Sustancias intensamente coloreadas capaces de sufrir oxidacion o
reduccién a potenciales caracteristicos., los indicadores se deben elegir, de tal
forma que sus potenciales de redox de cambio se hallen alrededor del punto
estequiomeétrico, o punto de equivalencia, ya que un leve exceso del reactivo
reaccion con el indicador, lo cambie de color.




254. Formacion de productos de color diferente

Como en el método del Volhard, para determinar plata, se usa una solucién
de tiocianato como reactivo valorante y una sal férrica como solucion
indicadora, cuando el ion plata esta precipitado completamente forma una
AgCNS (blanco), la siguiente gota de tiocianato origina un ion complejo de color
rojo en la solucién.

2.5.5. Desaparicion del color de la sustancia que se valora
Como en la determinacién de cobre por valoracién de una solucién cuprica

amoniacal con cianuro, el punto final se aprecia por la desaparicién del color
azul intenso.

2.5.6. Formacion de un segundo precipitado de color diferente
Como en el método de Mohr para evaluar cloruro, se usa cromato de
potasio como indicador. Cuando se completa la precipitacion del cloruro de plata
(precipitado blanco), se forma un precipitado de cromato de plata color naranja,
con un pequeiio exceso de nitrato de plata.

2.5.7. Aparicion de turbidez

Como en el método de Liebig para valorar cianuro con un ion de plata el
punto final lo determina turbidez en la solucion.




2.5.8. Final de precipitacion

En la reaccion se forma producto insoluble que al sedimentar deja la
solucion clara, por ejemplo, en la valoracion de cloruros donde se precipita
cloruro de plata con el final de la precipitacion. También la indicacion se
obtiene al contrario, es decir cuando se afiade un reactivo hasta la desaparicion
del turbidez de un precipitado.

2.5.9. Indicadores de adsorcion

Usadas en algunas valoraciones de precipitacioén, los iones del indicador se
adsorben sobre el precipitado el cual cambia de color, indicando el final de la
valoracion.

2.6. Meétodos eléctricos

Basadas en principios eléctricos para determinar el punto de final de la
reaccién, haciendo pasar una corriente eléctrica en la solucién por medio de
electrodos.

2.6.1. Meétodo potenciométrico

Usado para medir la fuerza electromotriz, potencial eléctrico o voltaje, entre
dos electrodos colocados en la solucion que se valora.  Alrededor del punto de
estequiométrica, el potencial cambia bruscamente al afadir la cantidad
equivalente al reactivo valorante.




2.6.2. Conductometria

La eliminacion de los iones de una solucién por neutralizacion,
precipitacién o complejacion, da lugar a cambios intensos en la conductancia de
una solucién, cambio marcado en el punto estequiométrico.

2.6.3. Amperometria

Hay que medir el paso de la corriente a través de una célula polarografica
(con electrodos de gota de mercurio u otro electrodo indicador). Una
alteracion en el ritmo de cambio de la corriente, en funcién de la cantidad de
reactivo afiadido, indica el punto estequiométrico.

2.6.4. Culombimetria

Mide la cantidad de electricidad, carga eléctrica necesaria para completar
una reaccion de electrélisis o la generacion electrolitica de un reactivo que
actia como valorante. Una medida exacta de la corriente y el tiempo, permite
calcular el nimero de culombios que intervienen en el proceso y con ello el
nimero de equivalentes presentes de la sustancia valorada.

2.7. Curvas de valoracién

Una curva de valoracién es una grafica, de como varia una propiedad
fisicoquimica de la solucién o funcién p, en relacion al volumen del agente
valorante. Informa cémo varia la propiedad en el transcurso de la valoracion y
permite determinar con certeza el punto final de la valoracién y otras
caracteristicas de la misma.




En los métodos volumétricos hay dos tipos de curvas de titulacion: el
primer tipo se conoce como curva sigmoidal. Las observaciones mas
importantes es confinar a una zona pequefia, normalmente +0.1 a +0.5 mL,
alrededor del punto de equivalencia. Esta curva es apropiada para reacciones
rapidas y de puntos finales faciles de definir. El segundo tipo de curva es
llamado curva de segmento lineal, donde las mediciones se hacen en ambos
lados, pero lejos del punto de equivalencia. Este tipo de curva es apropiada
para reacciones que so6lo se completan en presencia de un exceso de reactivo o
analito. Ver figura 1.

Figura1. Formas de curvas de titulacion

Sigmoidal segmento lineal
1
13
1
¥
A g B -
s g :
= 1]
< i
o
E :
L] 3
-«—«——-—-—-———"‘-‘/ ‘_.'k 1
X
1
Volumen del valorante Volumen del valorante

Fuente: Skoog, West & Holler p.332.

2.8. Determinacion de cloruros

Tradicionalmente se realiza con una soluci6n patron de nitrato de plata, se
conocen como métodos argentométricos. Su curva de valoracién se puede
representar graficando el potencial del ion cloruro contra el volumen del agente

valorante para obtener una curva presentada en la figura 1. El punto de
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equivalencia del indicador debe de hallarse un pAg entre 6 y 7,
aproximadamente.

La reaccién involucrada donde se forma un precipitado blanco es la
siguiente:

Cl- + Ag* - AgCl ! blanco

Figura 2. Curva de valoracion de cloruros con nitrato de plata como

agente valorante
' ™
&
10 T
-
Punto de equivalencia
6 -
& A
V(mL) AgNO,
30 40 50 60
\. .

Fuente: Skoog, West & Holler p.333.
Los tres métodos conocidos de valoracién de cloruros, los de Mohr, Fajans

y Volhard, varian basicamente en los indicadores utilizados. Los primeros
son valoraciones directas y el Gltimo es una valoracion indirecta.

11




2.8.1. Meétodo de Mohr

El indicador usado es el cromato de potasio, el cual forma un precipitado
de color rojo ladrillo de cromato de plata, éste se precipita después de
precipitar todo el cloruro, debido a que presenta un Kps mayor que el cloruro de
plata, lo que asegura que precipite primero todo el AgCl. Su coloracién rosada
determina el punto final de la valoracién por la segunda precipitacion de
cromato de plata como resultado de afiadir unas gotas de cromato de potasio a
la solucién inicial, las reacciones involucradas son:

Cl- + Ag* - AgCl | blanco
CrO; +2Ag* - Ag,Cr0, | rojoladrillo

2.8.2. Metodo de Fajans

En este caso, el indicador utilizado es la diclorofluoresceina, el cual es un
indicador de adsorcién organico que se ioniza parcialmente, dando hidrégeno y
aniones coloreados. El cloruro de plata, en presencia de este indicador y del
exceso de iones cloruro adquiere un color amarillo fluorescente. Si hay un
exceso de iones plata, el precipitado presenta un color rosado. En este
procedimiento hay que tener precaucién de que no se coagule el precipitado.

2.8.3. Meétodo de Volhard

Esta es una valoracién por retroceso, primero se precipita el cloruro de
plata con un exceso de nitrato de plata

Cl- + Ag* - AgCl ! blanco
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El nitrato de plata se aisla y el exceso de plata se valora con KSCN en
presencia de hierro

Ag*SCN~ - AgSCN |

Cuando la plata se ha consumido, presenta un complejo color rojo

Fe3* + SCN~ - FeSNC?*color rojo

29. Potenciometria

Los métodos potenciometricos se basan en la medida del potencial
eléctrico de un electrodo sumergido en la soluciéon problema, a partir del cual es
posible establecer la concentraciéon de la misma, directa o indirectamente.

Se incluyen dentro de los llamados métodos indicadores, ya que no
implican consumo de materia por electrélisis, existen técnicas
potenciométricas en las que la medida se efectua, haciendo circular una débil
corriente eléctrica a través del sistema, en cualquier caso, la cantidad de
sustancia electrolizada es muy pequefia.

La potenciometria puede usarse desde dos puntos de vista: valoracién
potenciomeétrica, la cual sirve para localizar el punto de equivalencia de una
valoracién analitica, y la potenciometria directa la cual consiste en la
determinacion de la actividad de una especie de forma directa, a través de la
medida de un potencial eléctrico

13




Figura3. Potenciometro Mettler Toledo DL 50

Fuente: Fabrica de Productos Alimenticios René.
2.10. Electrodo

Es una celda electroquimica en la que se produce corriente eléctrica por
una reaccién espontanea

2.11. Tipos de electrodos
Existen tres tipos de electrodos, segtn el electrolito que va a medir.
2.11.1. Electrodos de primera especie

Son electrodos que se pueden utilizar como indicadores para sus propios
iones.

2.11.2. Electrodos de segunda especie

Son electrodos metalicos de primera especie que se utilizan para medir la
actividad de un anién con el que su ion forma precipitado
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2.11.3. Electrodos de tercera especie

Electrodos metalicos que se utilizan para determinar un cation diferente al
suyo.

15
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3. DISENO METODOLOGICO

3.1. Variables

Las variables involucradas en el experimento son las siguientes:

Tabla I. Listado de variables del sistema

g

1 Ccentracaon Moles/L

2 Temperatura °C

3 Presién atmosférica Mm Hg

4 % en peso %

5 Cristaleria Clase A

6 Reactivos Tipo analitico

7 Corriente eléctrica Estabilizada por UPS
8 Error sistematico (humano) | Moles/L

9 Error aleatorio (método) Moles/L

10 Muestreo G

Fuente: Skoog, West & Holler p.321.

3.2. Delimitaciéon del campo de estudio

El trabajo de investigacion es un tipo de estudio analitico cuantitativo,
porque determina el cloruro de sodio presente en un sazonador industrial.

17




El universo limita al sazonador industrial en polvo, que se produce en
cantidades de 5 000 Kg por semana, estd compuesto de barbacoa, suero de
leche y cloruro de sodio

El método de cuantificacién de cloruro de sodio sera evaluado por medio
de una validacion de método,

Figura4. Analisis de la validacion del método

Capacitados en andlisis Grado Analitico
Certificadosen anélisis\ Soluciones esténdar \

Personal suficiente \ Fecha de vencimiento\
\ vigente \
Cristaleria tipo A / Linealidad /

! Especificidad

Exactitud

Calibrado

Mantenimientos
Preventivos

Fuente: elaboracion propia.

3.3. Recurso humano disponible

e Bachiller Eddy Alberto Cajas Valdez (tesista)

¢ Ingeniero Mario Pérez Archila (asesor)
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3.4.

Recursos materiales disponibles

Equipo: titulador Mettler Toledo DL50

Electrodo: DM141-SC
Balanza analitica
Computadora
Material de oficina
Espatula

Agua desmineralizada
Agitador magnético
Balones aforados
Pipetas

Buretas

Probetas

Varilla de agitacion

Agua desmineralizada

Solucién de nitrato de plata 0.1M
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e Placebo de sazonador industrial
e  Cloruro de sodio
3.5. Técnica cuantitativa
El experimento se basa en la determinacién de iones cloruros, mediante su
precipitacion con nitrato de plata, hasta que se completa la reaccion

estequiomeétrica mediante una valoracién potenciométrica.

Reaccion:
NaCl + AgNO3 — ——— AgCl + NaNO,

Esta reaccién es de tipo metatesis, debido a que se intercambia los iones
Na* y Cl~; y mediante conversion directa se determina la cantidad de NaCl
presente en la muestra.

3.6. Recoleccion y ordenamiento de la informacién

El resultado de cada experimento sera tomado directamente del valorador
potenciométrico Mettler Toledo DL50 y se tabul6 en los apéndices 6 al 14

3.7. Tabulacion, ordenamiento y procesamiento de la informacion

e  Especificidad

Los datos evaluados estan en los apéndices 6 y 7, se aplico el método
estadistico de t student.
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) Linealidad

Para este andlisis se tomaron los datos del apéndice 8, se graficé para
encontrar la ecuacién de la recta y su regresion.

° Exactitud

Para este andlisis se tomaron los datos de los apéndices 8 y 9, se
encontré el valor de recuperacion y se graficaron los resultados, para finalmente
aplicar el método estadistico de t student.

° Precision

o Repetitividad: para este analisis se tomaron los datos del
apéndice 10, encontrandose el coeficiente de variacién (CV).

o Reproducibilidad: con los datos de los apéndices 11, 12 y 13, se
realizé un analisis de varianza con los resultados obtenidos.

o Perfil de precisién: con los datos del apéndice 8, se grafico el
coeficiente de variacién (CV) para cada muestra.

o Limite de deteccion:  con los datos del apéndice 6, se aplicd la
desviacion estandar del blanco y se multiplicara por:

3LD=3S
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o Limite de cuantificacion: se multiplicara 3 veces el valor del limite de
deteccién.

o Robustez: tomar los datos del apéndice 14.

3.8. Analisis estadistico

Las herramientas estadisticas utilizadas en este proyecto para la validacion
del método son las siguientes:

° Especificidad

Para el analisis de los datos de los apéndices 6 y 7, se utilizara el método
de estadistico T student ( p ).

o Linealidad

Para el andlisis de los datos del apéndice 8, se utilizara el método de
estadistico de regresiéon lineal (r) donde se encontrara la ecuacion de
la recta ( y = bx + a) y posteriormente se validara con el coeficiente de
determinacion (r?) y una analisis de varianza ( P).
. Exactitud

Para este andlisis se tomaran los datos de los apéndice 8 y 9, se

encontrara el valor de recuperacion, con la utilizacion del método estadistico T
student( p ) .
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Precision

O

Repetitividad: para este anadlisis se tomaran los datos del
apéndice 10, y se encontrara el coeficiente de variacion (CV).

Reproducibilidad: para este andlisis se tomaran los datos de los
apéndice 11, 12 y 13, haciendo un analisis de varianza con los
resultados obtenidos del disefio factorial.

Perfil de precision: para este andlisis se tomaran los datos del
apéndice 8, encontrandose el coeficiente de variacion (CV) y
graficara para ver su comportamiento.

Limite de deteccion:  para este método se utilizara como base la
desviacion estandar obtenida de los datos del apéndice 6.

Limite de cuantificacion: para este método se utilizara como base la
desviacion estandar obtenida de los datos del apéndice 6.

Robustez: para este parametro se evaluara el coeficiente de
variacion de los datos del apéndice 14.
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4. RESULTADOS

4.1. Especificidad
Analisis por separado una muestra de placebo y analito, para determinar
interferencias del método causadas por impurezas del analito, placebo o

solvente, como resultado se cumple con los criterios de aceptacién.

Tablall. Resultados especificidad placebo y analito

“Placebo
Analito

0%
99,91% Si

Fuente: elaboracion propia.

4.2. Linealidad

Porcentaje de analito adicionado contra el % de recobro representados en
la figura 5, para determinar la linealidad del método, como resultado si se
cumple con los criterios de aceptacion.

25




Figura5. Porcentaje de analito adicionado vrs porcentaje de analito

recuperado
Prueba de linealidad y=0.1x
%analito vrs %recobro R?=0.9999
60,00%
O 50,00%
o
©
S 40,00% _—*
S 30,00%
(1]
£ 20,00%
§ 10,00%
R 0,00% : T : .
10,00% 20,00% 30,00% 40,00% 50,00%
% Recobro de analito

Fuente:  elaboracion propia.

Tablalll. Coeficiente de correlacion y determinacion de la figura 6

Coeficiente de correlacion 0,98 -1,00 0,9999414 Si

Coeficiente de determinacién 20,98 0,9999707 Si

Fuente: elaboracion propia.

4.3. Exactitud

Realizacién de andlisis de cloruro de sodio por quintuplicado de muestras
analiticas con diferentes concentraciones, el primer analisis no cumple con los
criterios de aceptacion, y el segundo si los cumple.
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TablalV. Resultados de exactitud con método actual de cuantificacion
de cloruro de sodio

Promedio Aritmético del % de

98% — 102% 95,93998% No

recobro

Coeficiente de variacion del % de ]
2% 0,1785% | Si

recobro ’

Coef. de correlacion de cantidad

recuperada vrs Cantidad 09-11 0,99941401 Si

adicionada

Fuente: elaboracion propia.

TablaV. Resultados de exactitud con procedimiento previo de secado
al actual de cuantificacion de cloruro de sodio

Promedio aritmético del % de
recobro

98% — 102% 99.8121% Si

Coeficiente de variacion del % de

<2% Si
recobro ° 0,093 %

Coeficiente de correlacion de
cantidad recuperada vrs cantidad 09-11 0,999993 Si
adicionada

Fuente: elaboracion propia.
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4.4. Precision
Los parametros de desempefio evaluados son:

» Repetitividad
El resultado de evaluar el coeficiente de variaciéon de una corrida con 10
muestras, a una misma concentracion de cloruro de sodio al 10%, cumple

con este parametro de desempefio.

TablaVi. Resultados de repetitividad

Coeficiente de variacion del

S2% Si
% de recobro 0 0,175924%

Fuente: elaboracién propia.

e  Reproducibilidad

El resultado de evaluar la reproducibilidad para un disefio factorial de
3x2x2 indica que el método cumple con el criterio de aceptacién, para las
tres variables incluidas en la tabla ViIl.
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Tabla ViIl. Resultados de reproducibilidad

0,6590%| Si |0,1835% 0,2321%
0,1614%| Si |0,5778%| Si [0,1998%| Si |04617%| S
0,1945%| Si |05177%| Si |0,1755%| Si |0,2949%| Si
0,1851%| Si [0,5848%| Si |0,1863%| Si |0,3296%| Si

Fuente: elaboraciéh propia.
e  Perfil de precision

Después de graficar el perfil de precision en la figura 7, indica que el
método cumple con el criterio de aceptacion.

Figura6. Perfil de precision del método de evaluacién de NaCl a
diferentes concentraciones

Perfil de presicion
: ®
‘8 0,5000% NaCl a diferentes concentraciones
©
50,4000% A\
-50,3000%
2 A
©0,2000%
"%o 1000% / \\
S oot / \
320,0000%
9,5499%  19,0323% 28,9943% 38,6192% 47,9220%
% promedio de respuesta

Fuente:  elaboracién propia.
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Tabla VIII. Resultados de coeficiente de variacién

Coeﬁciente de variacion del
% de recobro

Fuente:  elaboracion propia.

4.5. Limite de deteccién (LD)

El resultado del limite de deteccidbn nos indica la cantidad minima
analito, que el método es capaz de detectar.

TablaIX. Resultados limite de deteccidn

Limite de deteccion NA 0,002862075%

Fuente:  elaboracién propia.

4.6. Limite de cuantificacién (LC)

El limite inferior y superior de cuantificacion indica la cantidad minima y
maxima de analito que el método cuantifica.
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Tabla X. Resultados limite de cuantificaciéon

Limite de cuantificacion 0,0086%

Fuente: elaboracion propia.

4.7. Robustez

El resultado de variar gramajes de muestra y volumen de diluyente
adicionados cumple con el criterio de evaluacion.

Tabla XlI. Resultados robustez

CV del % de recobro gramaje 1 2% 0,060%
CV del % de recobro gramaje 2 £2% 0,071%
CV del % de recobro gramaje 3 £2% 0,109%
CV del % de recobro volumen 1 <2% 0,049%
CV del % de recobro volumen 2 2% 0,129%
CV del % de recobro volumen 3 2% 0,115%

Fuente: elaboracion propia.
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5. INTERPRETACION DE RESULTADOS

5.1. Especificidad

Con los resultados obtenidos en el analisis de la metodologia analitica
para el método evaluado se concluye que, el placebo, analito y diluyente no
presentan ningun tipo de interferencia con la muestra, porque el placebo da
como respuesta un valor de 0,0% vy el analito mas de 99% .

5.2. Linealidad

Al graficar la el porcentaje de analito adicionado contra el % de recobro
representados en la figura 6, se evidencia el valor de recuperacion es
proporcional a la cantidad agregada de cloruro de sodio, por tanto es un
analisis lineal, lo cual se confirma con el coeficiente de correlacion y el
coeficiente de determinacién dentro de parametros de evaluacion.

5.3. Exactitud

Al realizarse el andlisis de cloruro de sodio por quintuplicado de muestras
analiticas con concentracion de 10%, 20%, 30%, 40% y 50%, en este caso, el
promedio aritmético del porcentaje de recobré, no cumple con el criterio de
aceptacion, por tanto es un método no exacto, puesto que presenta una
desviacion de 2,06%, esta desviacion es propiciada principalmente por la
humedad que contiene la muestra, la cual oscila entre 35% a
4,5%.dependiendo el caso y para descartar esta influencia se realizé6 un
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segundo analisis de exactitud en el cual, antes de cuantificar el cloruro de sodio,

se sometié las muestras a un procedimiento de secado en horno, para este

segundo analisis se obtuvo como resultado, que los factores de desempefio

estan dentro de parametros, lo cual confirma que la humedad de la muestra es

un factor que influye negativamente en los resultados de la cuantificacién de

cloruro de sodio, por tanto se debe tomar este procedimiento previo de secado

de muestras, como parte del procedimiento de cuantificacion de cloruro de

sodio para validar este método.

5.4.

Precision

Repetitividad: el resultado de evaluar el coeficiente de variacion de una
corrida con 10 muestras, con una misma concentraciéon de cloruro de
sodio al 10% es satisfactorio, puesto que el método presenta una
variacion de 0,1759% por lo que, si se cumple con este parametro de
desempeiio.

Reproducibilidad: el resultado de evaluar el coeficiente de variacién para
un disefio factorial de 3x2x2, deja una reproducibilidad aceptable, puesto
que todos los coeficientes de variacion para cada variable, estan dentro
del criterio de aceptacion. Entre las balanzas se evidencia que la 2
presenta un coeficiente de variacién mayor a la 1, debido a que la balanza
1 tiene cuatro decimales de precision mientras que la 2 tiene dos
decimales de precision, en el caso de la comparacién entre electrodos,
igualmente se evidencia que el 2 da como resultado un coeficiente de
variacién mayor al 1, debido a que presenta un error por el desgaste que
ha sufrido por su uso.
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° Perfil de precision:el resultado del perfil de precision indica que el método
cumple con el criterio de aceptacion, puesto que para las diferentes
concentraciones se mantiene con un coeficiente de variacion menor al 2%

5.5. Limite de deteccion (LD)

El limite inferior de deteccién para este equipo es de 0,002862%.

5.6. Limite de cuantificacién (LC)

El limite inferior de cuantificacién para este equipo es de 0,0086% vy el
limite superior de cuantificacion esta limitado por la cantidad de titulante
(AgNO3), debido a que el equipo Mettler Toledo DL 50 puede adicionar como
maximo una cantidad de 10 mL Consecuentemente, el limite superior de
cuantificacion de cloruro de sodio es del 100%, para una muestra del 0,059 g.

5.7. Robustez

El resultado del coeficiente de variacion para los diferentes gramajes
de muestra y volumen de diluyente adicionados cumple con el criterio de
evaluacién, por tanto se determina que se tiene un método robusto.
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CONCLUSIONES

El método de valoracién potenciométrica para la cuantificacién de cloruro
de sodio de un sazonador alimenticio industrial, utilizado en la fabrica de
Productos Alimenticios René, es validado después de complementar el
procedimiento original con un secado de muestras para eliminar la
influencia de la humedad en los resultados.

El método propuesto es especifico para el sazonador evaluado en este
proyecto, debido a que en la respuesta no se determina ninguna
interferencia proveniente del placebo y el diluyente.

El método evaluado es lineal, preciso, robusto y exacto, debido a que da
resultados directamente proporcionales a la cantidad agregada de cloruro
de sodio; es consistente en los resultados obtenidos por tres diferentes
analistas, 2 tipos de balanzas y 2 electrodos, al adicionar muestras en un
rango de 0,02 a 0,04g y diluyente en un rango de 10 a 30 mL, los
resultados cumplen con los parametros de desemperio.

Cualquier resultado menor al limite de deteccion, el cual es de 0,002862%
no es identificado, debido a que se encuentra fuera del alcance de
deteccion del método.

Cualquier resultado dentro del rango del limite de cuantificacion el cual es
de 0,0086% a 100% es confiable. debido a que se tiene un porcentaje de
recuperacion del analito mayor a 98%.
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RECOMENDACIONES

Para mejorar la exactitud del método, implementar el secado de muestras
como parte del procedimiento del cuantificacion de cloruro de sodio, para
eliminar la humedad contenida en la misma, manteniendo las condiciones
utilizadas en el método evaluado en este proyecto..

Para mejorar la confiabilidad de los resultados, utilizar la balanza analitica
de cuatro digitos de precision, capaz de medir 0.1 mg

El método evaluado en el presente trabajo es especifico para el equipo
Mettler Toledo DL 50, utilizado en la fabrica de Productos Alimenticios
René, en caso se adquiera otro equipo similar, debe de someterse a un
nuevo proceso de validacion.
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APENDICES

Apéndice 1. Procedimiento para la preparacion de la solucién de
nitrato de plata

Agregar 500 mL de agua desmineralizada a un balénde 1 L
Agregar un tritrisol de nitrato de plata 0.1M al balon aforado
Aforar el balén con agua desmineralizada

Agitar.

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 2. Procedimiento para la determinacién de cloruro de sodio
en titulador potenciometrico Mettler Toldedo DL50

1. Pesarentre 0.02 y 0.05 g de la muestra a analizar.

2. Registrar el peso en el equipo.

3. Colocar la muestra en el titulador (Mettier Toledo DL 50)

4. Agregar 20 mL de agua a la muestra.

5. Iniciar la titulacién con nitrato de plata.

6. Registrar el resultado ofrecido por el equipo Mettler Toledo DL50

7. Retirar la muestra

8. Lavar el electrodo con agua desmineralizada

9. Colocar el electrodo en agua desmineralizada.

Fuente: elaboracién propia.




Apéndice 3. Procedimiento para secado de muestras

1. Pesar entre 1 a 4 g de muestra en crisol.

2. Poner muestra en horno a 80 °C durante 4 horas.

3. Poner muestra en desecador durante 1 hora.

Fuente: elaboracién propia.

Apéndice 4. Trazabilidad del titulador potenciometrico Mettler
Toledo DL50

1. Cada 25 ensayos para la determinacion de cloruro de sodio debe de
realizarse una corrida de blanco al 100% de concentracién y no debe de
presentar una variacién mayor al 2%

2. La muestra de blanco de sal debe de estar dentro del horno durante 2
horas a 80 °C, posteriormente, debe de estar 1 hora en un desecador
previo al analisis de cloruro de sodio.

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 5. Requisitos academicos

Fuente: elaboracién propia.
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Apéndice 6.

Resultados de la prueba de especificidad analito100%

0,0357 5,950 99,899967 998,99967 99,9000
0,0351 5,652 99,899964 998,99964 99,9000
0,0349 6,153 99,899969 998,99969 99,9000
0,0357 5,851 100,021997 1000,21997 100,0220
0,0355 6,058 99,899968 998,99968 99,9000
0,0389 86,7520 99,789973 997,89973 99,7900
0,0392 6,7320 99,789974 997,89974 99,7900
0,0298 5,9590| 100,108955 1001,08955 100,1090
0,0347 5,8990 99,911966 999,11966 99,9120

0,045 7,7540 99,885980 998,85980 99,8860

Fuente: elaboracion propia.
Apéndice 7. Resultados de la prueba especificidad placebo 100%

0,0345 0,000 0,0000 0,00000 0,0000
0,0359 0,000 0,0000 0,00000 0,0000
0,0299 0,000 0,0000 0,00000 0,0000
0,0357 0,000 0,0000 0,00000 0,0000
0,0389 0,000 0,0000 0,00000 0,0000
0,0389 0,000 0,0000 0,00000 0,0000
0,0454 0,000 0,0000 0,00000 0,0000
0,0298 0,000 0,0000 0,00000 0,0000
0,0392 0,000 0,0000 0,00000 0,0000

0,045 0,000 0,0000 0,00000 0,0000

Fuente: elaboracién propia.
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Apéndice 8. Resultados de la prueba de linealidad, exactitud y perfil de
precision

200 20| 0,056 0851
198| 20| 0,0521| 0,854| 9,54980
20,1 20| 0,0541| 0,884| 9,54990
225( 20{ 00531 0,957| 9,54990
219 20| 0,0569] 1,101 9,55000
222 20| 00513 1,712| 19,0999
21,1 20| 0,0529| 1,823| 19,0819
21,3} 20| 0,0517{ 1,759| 18,9999
209 20| 0,0569] 1975| 18,9999
20,2f 20| 0,0594| 2,014| 18,9799
19,3| 20| 0,0556| 2,723| 29,2000
209| 20| 0,0591] 2,859 28,9615
21,8| 20| 0,0527| 2,556| 28,8700
206 20! 0,0672| 2,753| 29,0000
20,21 20| 0,0583| 2,864| 28,9400
21,1 20| 0,0801| 3,956 38,6400
21,3| 20| 0,0591| 3915| 38,6680
20,9 20| 0,0499| 3259 38,6480
20,2| 20| 0,0572] 3,751 38,6120
19,8 20| 0,0507| 3,372| 38,5280
19,1 20| 0,0572| 4,650| 47,9500
19,61 20| 0,0583| 4,751| 47,9200
20,3| 20| 0,0517§ 4,438| 47,9200
20,7| 20| 0,0541] 4,471| 479150
21,4 20| 0,0513| 4,154| 47,9050

Fuente: elaboracién propia.
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Apéndice 9.

Resultados de la prueba exactitud con procedimiento de

secado de muestras

10:31 22,1 20 0,0310 0,50 9,9890 99,89
10:43 22,4 20 0,0330 0,50 9,9612 99,61
10:54 22,9 20 0,0397 0,65 9,9644 99,64
11:07 23,3 20 0,0462 0,756 9,9586 99,59
11:17 23,9 20 0,0352 0,55 9,9787 99,79
11:32 24,3 20 0,0332 1,10 19,9178 99,59
11:41 24,6 20 0.,0391 1,30 19,9779 99,89
11:53 241 20 0,0401 1,35 19,9619 99,81
12:04 23,8 20 0,0350 1,15| 19,9578 99,79
12:17 23,1 20 0,0374 1,25| 19,9539 99,77
12:27 22,7 20 0,0431 2,15| 29,9309 99,77
12:42 22,2 20 0,0418 2,101 29,9609 99,87
12:51 21,9 20 0,0337 1,70 29,9669 99,89
13:03 227 20 0,0368 1,85 29,9369 99,79
13:14 23,0 20 0,0307 1,55| 29,9549 99,85
13:28 221 20 0,0337 2,25 39,9399 99,85
13:40 21,3 20 0,0307 2,05 39,9959 99,99
13:51 20,9 20 0,0339 2,30| 39,9559 99,89
14:04 20,2 20 0,0355 2,40| 39,8839 99,71
14:14 19,9 20 0,0361 245| 39,9279 99,82
14:29 19,0 20 0,0355| 3,000 49,9099 99,82
14:38 19,6 20 0,0339 2,85| 49,9499 99,90
14:50 20,3 20 0,0401 3,40| 49,9949 99,99
15:01 20,9 20 0,0447 3,801 49,9750 99,95
15:14 21,8 20 0,0412 3,50| 49,9250 99,85

Fuente: elaboracién propia.
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Apéndice 10.

Resultados de la prueba de repetitibilidad

8:00 201] 20 0044| 2150| 20349920 97,83
813 225| 20| 0,0394| 1050 29.149911| 9717
8:25 219| 20 0,041] 2,0000| 29.249918] 97.50
8:31 223| 20 00451| 2,2000| 20234932| 9745
8:44 228| 20|  00429| 2,1000| 29222025| 9741
8:56 225| 20| 00398 1950| 20222013| 97.41
0:00 21| 20| 00405| 2000| 29219916|  97.40
9:20 200| 20| 00412]10,0000] 29219008] 97.40
9:31 203| 20|  0,0437| 2,1500| 29276928 97,59
9:43 207| 20|  0,0406| 2,0000| 20267916 97,56

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 11. Resultados de la prueba de reproducibilidad analista 1

2 10 7:15 215, 20| 0,0401 9,7357490 97,3575
3 7:27 219 20| 0,0412 9,7757570 97,7576
4 7:38 22,31 20| 0,0406| 1,300| 19,511875 97,5594
5 | Balanza 1 20 7:50 225| 20| 0,0413]| 1,300| 19,501875 97,5094
6 8.02 22,1 20| 0,0412| 1,350 19,519878 97,5994
7 8:13 20,8 20| 0,0415| 2,000f 29,376916 97,9231
8 30 8:20 204] 20| 0,0403| 2,000{ 29,364916 97,8831
9 8:33 19,7 20| 0,0412] 2,050} 29,355919 97,8531
10 8:34 19.1 20 0,04| 0,650| 9,4557420 94,5574
11 10 8:46 194 20 0,04 0,650 9,5557390 95,5574
12 8:57 199| 20 004]| 0,650| 9,6057380 96,0574
13 9:10 202 20 004| 1,300] 19,011869 95,0593
14 | Balanza 2 20 9:20 20,7 20 0,04 1,300f 19,191870 95,9594
15 9:35 21,1 20 0,04; 1,300| 19,131870 95,6593
16 9:44 215| 20 004 1,950 28,797913 95,9930
17 30 9:56 218| 20 0,04| 1,950| 28,647913 95,4930
18 10:07 220| 20 0,04]| 1,950| 29,027913 96,7597
19 10:25 202( 20| 00379| 0,600f 9,7117110 97,1171
20 10 10:37 20,5/ 20| 0,0389| 0,650| 9,7417400 97,4174
21 10:48 21,01 20| 00411} 0,650| 9,7317550 97,3175
22 Elasticdo 11:01 21,71 20| 0,0406| 1,250} 19,503856 97,5193
23 1 20 11:11 22,0 20] 0,0404| 1,300] 19,483870 97,4194
24 11:26 21,5 20| 00413 1,350| 19,423877 97,1194
25 11:35 21,2 20| 0,0398| 1,950{ 29,195913 97,3197
26 30 11:47 205| 20| 0,0411] 2,000| 29,165918 97,2197
27 11:58 20,1 20| 0,0418| 2,050] 29,295521 97,6517
28 12:11 20,5 20| 00379 0,600| 9,6687100 96,6871
29 10 12:21 20,8 20 0,0398| 0,650| 9,6587360 96,5874
30 12:36 21,3] 20| 0,0418| 0,650 9,6487610 96,4876
31 Electrodo 12:45 220f 20| 0,0416| 1,350| 19,297879 96,4894
32 2 20 12:57 22,3 20| 0,0421 1,350 | 19,217882 96,0894
33 13:08 21,8 20| 0,0419] 1,350 19,377881 96,8894
34 13:21 215 20| 0,0397| 1,950| 28,916912 96,3897
35 30 13:31 20,8 20| 0,0406]| 2,000/ 28,946916 96,4897
36 13:43 204| 20| 0,0395| 1,900| 28,901611 96,3387

Fuente; elaboracion propia.

51



Apéndice 12. Resultados de la prueba de reproducibilidad analista 2

1 ; 211 20 0,0404| 0,650 9,754549 97,5455

2 10| 1342 215] 20 0,0401| 0,650{ 9,753659 97,5366

3 13:53 2191 20 0,0413| 0,650| 9,767565 97,6757
4 14:06 229 20 0,0405| 1,300 19,509346 97,5467

5| Balanza 1 20| 14:16 235] 20 0,0412| 1,350 19,510019 97,5501

6 14:31 221 20 0,0413| 1,350 19,510018 97,5501

7 14:40 2181 20 0,0416| 2,050| 29,368165 97,8939

8 30| 14:52 214 20 0,0402| 2,000| 29,364916 97,8831

9 15:03 20,7 20 0,0414| 2,050| 29,349379 97,8313
10 15:26 211 20 004, 0650| 9599242 95,9924
1 10| 1541 219 20 004| 0650] 9498739 94,9874
12 15:50 2251 20 0,04| 0650| 9,612358 96,1236
13 16:02 228 20 0,04| 1,300 19,009329 95,0466
14 | Balanza 2 20f 16:13 233 20 0,04| 1,300 19,201097 96,0055
15 16:26 231 20 004 1,300{ 19,099277 95,4964
16 16:36 226| 20 004| 1,950] 28,684513 95,6150
17 30| 1648 223| 20 004| 1,950] 28,587113 95,2904
18 16:59 218 20 004| 1,950 29,000313 96,6677
19 17:20 211 20 00379 0,650} 9,723451 97,2345
20 10 17:32 215| 20 0,0399| 0,650 9,739800 97,3980
21 17:43 219 20 0,0411| 0,650 9,727915 97,2791
22 Electrodo 17:56 223 20 0,0406| 1,250| 19,500386 97,5019
23 1 20| 18:06 2255] 20 0,0404| 1,300 19,439387 97,1969
24 18:21 22,1 20 0,0413| 1,250| 19,436877 97,1844
25 18:30 208| 20 0,0398| 1,950 29,295913 97,6530
26 30 1842 204| 20 0,0411| 2,050| 29,165918 97,2197
27 18:53 19,7 20 0,0418| 2,050 29,301521 97,6717
28 19:06 19,1 20 00373| 0600 9,634510 96,3451
29 10 19:16 195] 20 0,0397| 0,650 9,595874 95,9587
30 19:31 20,1 20 0,0417| 0,600; 9,737609 97,3761
31 — 19:40 2041 20 00415 1,300] 19,308793 96,5440
32 2 20| 19:52 209( 20 0,0421 1,350 19,197882 95,9894
33 20:03 216] 20 00418 1,350 19,377881 96,8894
34 20:16 21,9 20 0,0396| 1,950| 28,899115 96,3304
35 30| 20:26 214 20 0,0405| 2,000 28,879155 96,2639
36 20:38 21,1 20 0,03906| 1,950 28,899911 96,3330

Fuente: elaboracién propia.
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Apéndice 13.

Resultados de la prueba de reproducibilidad analista 3

1 21:00 211 20| 0,0411| 0.650| 9,782749 97,8275
2 10] 21:12 214 20| 0,0402| 0.650| 9,773475 97,7347

3 21:23 21,9 20| 0,0412] 0,650| 9,790576 97,9058
4| Balanza 21:36 22,3 20| 0,0409| 1,300| 19,587746 97,9387

5 1 20| 2146 22,5 20| 0,0412| 1,350 19,478746 97,3937
6 22:01 22,0 20| 0,0417| 1,350 19,527878 97,6394

7 22:10 21,7 20| 0,0409| 2,000 29,380019 97,9334

8 30 22:22 214 20| 0,0401] 2,000 29,315516 97,7184
9 22:33 21,1 20| 0,0418| 2,050 29,399919 97,9997
10 _22:46 19,4 20 0,04| 0,650 9,5427420 95,4274
11 10| 22:56 19,2 20 0,04} 0,650 9,5657390 95,6574
12 23:11 19,8 20 0,04] 0,650] 9,5817380 95,8174
13 Balanza 23:20 20,1 20 0,04 1,300| 19,009869 95,0493
14 2 20| 23:32 20,4 20 0,04 1,300 19,200587 96,0029
15 23:43 20,7 20 0,04| 1,300| 19,216870 96,0843
16 23:56 21,0 20 0,04 1,950| 28,691311 95,6377
17 30( 00:06 21,3 20 0,04| 1,950 28,569479 95,2316
18 00:18 217 20 0,04| 1,950| 29,009913 96,6997
19 00:31 20,2 20| 0,0371f{ 0,600{ 9,7221100 97,2211
20 10| 00:43 20,5 20| 0,0398| 0,650 9,7140050 97,1400
21 00:54 21,0 20| 0,0421| 0.655| 9,7547520 97,5475
22 Blectindn 01:07 217 20| 0,0403| 1,250 19,510931 97,5547
23 1 20 01:17 22,0 20| 0,0406| 1,300 19,470025 97,3501
24 01:32 21,5 20| 0,0418| 1,350 19,471258 97,3563
25 01:41 21,2 20| 0,0401| 2,000 29,112825 97,0427
26 30{ 01:53 20,5 20| 0,0398| 1,950| 29,181684 97,2723
27 02:04 20,1 20| 0,0415| 2,050 29,212362 97,3745
28 02:27 19,6 20| 0,0377| 0,600 9,6970910 96,9709
29 10| 02:42 19,3 20| 0,0391| 0,650 9,6649190 96,6492
30 02:51 20,1 20| 0,0418| 0,655 9,6085780 96,0858
311 gl cirodo 03:03 20,4 20| 0,0419| 1,350| 19,292786 96,4639
32 2 20| 03:14 20,9 20| 0,0421| 1,350| 19,263844 96,3192
33 03:27 21,6 20| 0,0411] 1,350| 19,381492 96,9075
34 03:37 21,9 20| 0,0397| 1,950| 28,915399 96,3847
35 30| 0349 213 20| 0,049| 2,000} 28,955060 96,5169
36 04:00 20,7 20| 0,0398| 1,950| 28,905945 96,3532

Fuente: elaboracién propia.
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Apéndice 14.

Resultados de la prueba de robustez

30

i
0,010

1 09:30 213 20,0956 20| 0,450| 96,985

2 09:42 216 30 0,010 29,0716 20| 0,450| 96,905

3 09:53 221 30 0,010 29,0566 20| 0,450 96,855

4 10:06 22,5 30 0,010 29,0986| 20| 0450| 96,995

5 10:16 23,1 30 0,010 29,0836| 20| 0,450| 96,945

6 10:31 23,5 30 0,025 29,0848| 20 1,200| 96,949

7 10:40 23,8 30 0,025 29,0728 20| 1,200| 96,909

8 10:52 23,3 30 0,025 29,0368 20| 1,200| 96,789

9 11:03 23,0 30 0,025 29,0488 20| 1,200 96,829
10 11:16 22,3 30 0,025 29,0788 20| 1,200 96,929
1 11:26 21,9 30 0,040 20,0789 20| 1,950 96,930
12 11:41 214 30 0,040 29,0669, 20| 1,950 96,890
13 11:50 211 30 0,040 29,0009| 20| 1,950| 96,670
14 12:02 219 30 0,040 29,0609 20| 1,950 96,870
15 12:13 22,2 30 0,040 29,0309| 20| 1,950| 96,770
16 12:31 229 30| 0,0251 29,0309\ 10| 1,200f{ 96,770
17 12:43 23,3 30| 0,0246 29,0249 10| 1,200| 96,750
18 12:54 239 30| 0,0249 29,0249 10| 1,200| 96,750
19 13:07 243 30| 0,0257 28,9949 10| 1,250| 96,650
20 13:17 24,6 30| 0,0252 29,0129 10| 1,200; 96,710
21 13:32 241 30| 0,0249 29,0128| 20| 1,200{ 96,709
22 13:41 23,8 30| 0,0248 29,0968| 20| 1,200| 96,989
23 13:53 231 30| 0,0240 29,0668 20| 1,150 96,889
24 14:04 22,7 30| 0,0255 29,0428 20| 1,250| 96,809
25 14:17 22,2 30| 0,0257 29,0068| 20| 1,250| 96,689
26 14:27 21,9 30| 0,0241 29,0065 30| 1,150| 96,688
27 14:42 22,7 30| 0,0247 28,9825| 30| 1,200| 96,608
28 14:51 23,0 30| 0,0239 29,0665 30| 1,150| 96,888
29 15:03 23,5 30| 0,0261 29,0425| 30| 1,250( 96,808
30 15:14 242 30| 0,0252 29,0425| 30| 1,200 96,808

Fuente: elaboracion propia.
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ANEXO

Certificado de calibracién y mantenimiento del titulador

iViettier Toledo DL 50

Anexo 1.
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Fuente: Fabrica de Productos René.
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