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Estadístico Msi@ indicativo de la dispersión o
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Phn elperimental cuya característica más

destacable es que los valores de todos lo
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normalmenb se utilizan los diseños de dos

nivebs, de modo que un diseño factorial
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Seleetividad

Vdkla*fir

Variana

Producto resultante de una operación de

muestreo, debe ser representativo y con un

determ inado carácter aleatorio.

Relación entre las respuestas instrumentales

que produce un anallto y las concentraciones

del mismo.

Capacidad de un métdo analítico para medir

ylo identificar simultáneamente o

separadamente los analitos de interés de forma

inequívoca sin interferencias de impurezas,

productos de degradacón, ompuestos

relacionados, excipientes u úas su$ncias
presentes en la matiz de h muesfua.

Prcoeso rriedbnb d cr¡al se eshblece por

rrrcdb de esü¡d¡os de hbordorio que las

caraeúfi- represem*uas del método

aldli¡ crÍ"bn on bs espec*ncaciones para

su4Hn.

Guadrado de la desviación estándar.

x



RESUMEN

Las buenas pÉcticas de laboratorio y de manuf-actura requieren que los

métodos de análisis sean validados con el fin de verificar que el sistema es

capaz de identificar y cuantificar sustancias en los límites indicados en las

especificaciones

El presente trabajo se desarolló con el propósito de evaluar los

parámetros de especificidad, exactitud y precisión en el método de

determinación de cloruros por un análisis de valoración potenciométrico

propuesto, para la cuanüficación de doruro de sodio en un sazonador

alimenticio industrial., determinando así la validez del método para ser

utilizado en la Fábrica de Productos Allmenticios René

Ac'tualmente, se determina b canüdad de cloruro de sodio mediante un

método potencisnébbo on üh¡laciiln de nibato de platia, y para validar este

elgedmenb, primero se rcalizó elanálisis con muestras blanco gue oscilan su

concenüación de doruro de sodb dentro del rango que tiene el sazonador,

finalmenb se realizó el analbb con muestras del sazonador industrial y se

determinó su concenbaciifi de doruro de sodio.

Posteriormenb, el maneio eshdistico de los datos obtenidos para obtener

la exactitud, precisiiin, especificidad, robustez y lfmites de cuantificación y de

detección delmétodo.
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oBrETrvos

General

Validar el método de valoracón potenciométrica para la cuanüficación de

cloruro de sodio de un sazonador alirnenticio industrial utilizado en Fábrica de

Productos Alimenticios René.

Especlficos

1. Establecer la precisión, exactitr¡d, lin€lktad y robustez del método de

análisis de cloruro de sodio, uülizando el valorador potenciometrico

Mettler Toledo, modelo DL 50 en un sazonador indusbial

2. Determinar la especificidad del método de análisis de cloruro de sodio,

dilizardo el valorador potencbnetrico Mettbr Toledo, modelo DL 50 en

un sarcnador irdusüial.

3. Deüemüta d llmb de debcc¡ón y d de cr¡antificacftln pala el método de

aruáhsis de doriffo de sodb, uffindo el mlorador pobncirxnetico

tt/hil[er Toledo, rnodeb tX- 50 sl rm srrmdor ¡ndusübl

xilt



HIPÓTESIS

El método de mloración potenciornétrico utilizado para la cr¡antificación de

cloruro de sodio en un sazonador industrial, proporciona resultados gue

cumplen con los parámetrcs de desempeño analítico de especificidad,

exactitud, precisión, robustez y linealidad requerklos pam la validación de un

método analftico según la Norma ISO 17025.
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INTRODUGCIÓN

En la actualidad el mercado es cada vez más exigente, al igual que las

regulaciones gubemamentales, oon lo cr¡al se tiene un @nsumidor que sabe lo

que quiere y espera obtener lo oftecido por el vendedor. Por lo que es

necesario ser más estrictos en los conüoles intemos de las empresas para

garantizar la satisfacción del consumldor.

La Fábrica de Producfos Alimenticios René tiene como control interno la

determinación de cloruro de sodio de cada prducto utilizando un método de

titulación galvanométrica, con la finalidad de asegurar que esté dentro de las

especificaciones de calidad que el consumidor desea, este análisis se realiza

en promedio 500 ve@s a la semana y es aquí donde radica su importancia.

El obietivo principal de este habajo es la a validación de este método para

determinar su efec{ividad y limitaciones debido a que pueden haber varios

factores que afecten la veracidad de los resultados, entre los cuales están:

analistas capacitados, certificados y con tiempo necesario para ¡ealizar cada

ensayo; los reactivos deben ser grado analítico y con fecha de vencimiento

vigente, equlpo calibnado y con su registro de mantenimiento preventivo,

cristaleria üpo A.

Finalmente, el análisis del rnétodo galvanométrico en el cual se estudian

cuatro paÉmetros de desempeño: linealidad, precisión, especificidad,

exactitud, robustez y límites de detección y cuantificación.
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1. ANTECEDENTES

La Farmacopea de ls Es*ados Unidos (USP) edición 2A07, indica

aspectos de la validación de mdodos analíticos fisicoquimicos, detallando los

parámetros de desempeño que aplican por categorfa analftica, la manera de

evaluar y los criterios de aceptación.

La Norma ISO 17025, edición 20fJ1, indica aspectos para la validación de

métodos analíticos en las sección 5.4 Métodos de ensayo y de calibración y

validación de los métodos.

En la Facultad de Ciencias QuÍmicas y Farmacia de la Universidad de San

Cados de Guatemala se encuentran trabaios referentes a la validación de

métodos analíticos, para cuantificar diferentes analitos, dentro de los cuales

están:

Heer Escobar, Emma Judith: en el 2009 en su trabaio de graduación

tih¡lado wHacrtin G metodobgía analítica pam la cuantificación de sibutramina

dorhi(ffio monofiitfuaüo en tableh de 15 mg, concluyó que el método es

corfiabb, ya gue cumpb cori bs parámeilrc de precisién, exactitud,

especificitld, lirelilad e interyakD requerfrlc por la USP ed¡ción 2OO7 y la
normativa Gento Americana.



Godlnez Fuentes, Guioela Yesenia: en e|2009 en su trabajo de graduación

titulado validación del método analítico para la cuantiFrcación de sodio y potasio

en sales de rehfttratación o¡al por fotometña de lhma en el laboratorio de

producción de medlcamentoe LAPROMED, conduyó que el método es válido.
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2. MARGO TEÓRGO

2.1. Volumetrla

Son métodos de análisis químico-cuantitativo en los cuales la sustancia a

valorar se determina en forma indirecta, midiendo el volumen de una solución

de un reactivo apropíado, de concentración conocida, gue reacciona

completamente on la sustancia awlizada o analito.

Una condición indispensabb pana el anállsb volumétrico es que el analito

se halb en brma líqu¡da o en soluc*ln y que sa miscibb con el rralorante.

Cuando se tbne una muesüa sóllda, esÉ debe de ser pesada, disuelta y

llevada a un volumen detenninado previamente.

2.2. Dieolución patrón

Es aquélla cuya concentración se conooe exastamente, y se puede

preparar por dos métodos

2.2.1. Dirccto

Se disuelve una cantklad exac'tamente pesada de la sustancia patrón, de

pureza mnocida y se lleva a un volurnen determinados, la concentración se

calcula con base alvolumen y peso conocidos.

3



2.2.2. lndirccto

Muchos compuestos no se conslderan patrones primarios, por lo cual el

patrón, disuelve, se lleva aun volumen determinado y se valora frente a otro

patrón primario, para conocer su concentración.

2.3. Gualidades de un patrón primario

Un patrón primarftr es un compuesto & pureza ebvada que sirve como

material de rcilerencia en todos los métodc vtl|uméübc y gravimétricos y debe

cumplir con lo siguiente:

r Pureza casiabsoluta.

. Las impurezas deben de ser inertes.

. Las impurezas tienes que cuantificarse porensayus sencillos.

r Estable a la temperafura de sedo en esü¡fia, y preftriblemente de bajo

contenitlo de humedd, pc h diñqfu paa ehninar*a.

. lnalterablg d a¡re durab h pesarla, es defIr, no debe ser higroscópico, ni

reaccionar sr los snponerfrs dd aife-

o Reacclonar cr¡antitatirranterÉ con ta s¡.stancia a determinar, es decir, la

reacción debe seresfiequiméüica, adem&, sencilla y rápida.
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2.4.

Es deseable que presente un peso equivalente elevado, para obtener

baios errores de pesado y volumen de solución, superiores al enor de

medida en la bureta.

De fácil adquisición y bajo costo.

Debcción del punto final

El punto de equivalencia de una titulaeión es un punto teórico que no

puede determinase elperimentalmente. lo gue se puede hacer es realizar un

estimativo de su valotr, obasvardo un c¿ünbb fisico asociado a la condición de

equivalerrcb, al wh.rrpn dd yaloranb cociado a esfie cambio se le @nooe

otrrx) trttb ro" hay q.e ErFr rrl¡áo c¡¡ildo para asegufar que sea mínima

h dibrcrrcia de masa o volmen erüe d purfu de equimlencia y el punto final.

Sh enüa€o, sbrpfe hay ditsrencias oorTto @nsscuencia de cambbs

fisbc no decuadc o de incapacidad pana apreciarlos, la diferencia de

vdtxnen o nnsa enbe el punto de equivalencia y punto final se conooe @rrlo

errr de üü¡lacién.

Cot frecuencia se añaden indicadores a la solución que contienen el

analito para hrer observable, mediante un cambio físico apreciable, un punto

ercano al pnmto de equivalencia, alrededor de este punto ocurren grandes

cambb en la apariencia del indicador, como son la aparición o desaparición

de turbkfez o un cambio de color, con frecuencia se usan aparatos para Ia

detección del punto final, al registrar un cambio de alguna propiedad eléctrica u

óptica de la solución.
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2.5. l[étodos visuales

Son los métodos en los cuales los reactivos involucrados cambian sus

características 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 valoración, titulante o analito, cambia de

color en el punto de equivalencia, el punto finalse obtiene por la aparición de un

color en la €olu€¡én por un pequeño ex@so detvalorante.

2.5.2. lndicadores ácido-base

Acidos o bases débiles cuyas formas iónicas presentia 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 neutralización.

2.5.3, lndicadors rédox

Sustancias intensamente coloreadas capaces de sufrir oxidación o

reducción a potenciales caracteristicos., los indicadores se deben elegir, de tal

forma que sus potenciales de redox de cambio se hallen alrededor del punto

estequiométrico, o punto de equivalencia, ya gue un leve exceso del reactivo

reacción con el indicador, lo cambie de color.
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2.5.4. Formación de productos de color diferenb

Como en el método delVolhard, para determinar plata, se usa una solución

de üocianato oomo reactivo valorante y una sal férrica como solución

indicadora, cuando el ion plata está precipitrado completamente forma una

AgGNS (blanco), la siguiente gota de tiocianato origina un ion complejo de color

roio en la solución.

2.5.5. Desaparición del color de la eustancia que se valora

Como en la determinación de cobre por valoración de una solución cúprica

amoniacal con cianuro, el punto final se aprecia por la desaparición del color

azul intenso.

2.5,6. Fomación de un segundo precipitado de color diferenb

Como en el método de Mohr para evaluar cloruro, se usa cromato de

potasio oomo indicador.Cuando se completa la precipitación del cloruro de plata

(precipitado blanco), se forma un precipitado de cromato de plata mlor narania,

con un pequeño exceso de nitrato de plata.

2.5.7. Aparición de turbidez

Como en el método de Liebig para valorar cianuro con un ion de plata el

punto final lo determina turbidez en la solución.
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2.5.8. Final de precipitación

En la reacción se forma produc'to insoluble que al sedimentar deja la

solución clara, por eiemplo, en la valoración de cloruros donde se precipita

cloruro de plata con el final de la precipitación. También la indicación se

obtiene al contrario, es decir cuando se añade un reactivo hasta la desaparición

delturbidez de un precipitado.

2.5.9. lndicadorcs de adsorción

Usadas en algunas valoraciones de precipitación, los iones del indicador se

adsorben sobre el precipitado el cual cambia de color, indicando el final de la

valoración.

2.6, ilétodos eléctricos

Basadas en principios eléctricos para determinar el punto de final de la
reacción, haciendo pasar una coniente eléctrica en la solución por medio de

electrodos.

2.6.1. tébdopotenciométrico

Usado para medir la fuerza electromotriz, potencialeléctrico o voltaje, entre

dos electrodos colocados en la solución que se valora. Alrededor del punto de

estequiométrica, el potencial cambia bruscamente al añadir la cantidad

equivalente al reactivo valorante.
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2.6.2. Gonductomefía

La eliminación de los iones de una solución por neutralización,

precipitación o compleiación, da lugar a cambios intensos en la conductancia de

una solución, cambio marcado en elpunto estequiornétrico.

2.6.3. Amperomefia

Hay que medir el paso de la coniente a través de una célula polarográfica

(con electrodos de gota de mercurio u otro electrodo indicador). Una

alteración en el ritmo de cambio de la coriente, en función de la cantidad de

reactivo añadido, indica el punto estequiométrico.

2.8.4, Culombimefía

Mide la cantidad de electricidad, carga eléctrica necesaria para completar

una reacción de elec'trólisis o la generación electrolitica de un reactivo que

actúa como valorante. Una medida exacta de la corriente y el tiempo, permite

calcular el número de culombios que intervienen en el proceso y con ello el

número de equivalentes presentes de la sustancia valorada.

2.7. Curvas de valoración

Una curva de valonación es una gráfica, de cómo varía una propiedad

fisicoquímica de la solución o función p, en relación al volumen del agente

valorante. lnforma cómo varia la propiedad en el transcurso de la valoración y

permite determinar con @rteza el punto final de la valoración y otras

características de la misma.



En los métodos volumétricos hay dos tipos de curvas de titulación: el

primer tipo se @noce como curva sigmoidal. Las observaciones más

importantes es confinar a una zona pequeña, normalmente t0.1 a t0.5 mL,

alrededor del punto de equivalencia. Esta curva es apropiada para reacciones

rápidas y de puntos finales fáciles de definir, El segundo tipo de curva es

llamado curva de segmento lineal, donde las mediciones se hacen en ambos

lados, pero leios del punto de equivalencia. Este tipo de curva es apropiada

par€¡ reacciones que sólo se completan en presencia de un exceso de reactivo o

analito. Ver figura l.

Figura 1. Formas de curvas de ütulación

Fuente: Skoog, West & Holler p.332.

2.8. DetErminación de cloruros

Tradicionalmente se realiza con una solución patrón de nitrato de plata, se

conocen como métodos argentométricos. Su curva de valoración se puede

rcpresentar graficando el potencial del ion cloruro contra el volumen del agente

valorante para obtener una curva presentada en la figura '1. El punto de
10
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equ¡valencia del indicador

aproximadamente.

La reacción involucrada

siguiente:

debe de un pAg entre 6 y 7,

donde se forma un precipitado blanco es la

Cl- * Ag* +AgCllblanca

Figura 2. Gurva de valoración de cloruros con nitato de plata como

agenb valonante

r0

0

f

¡t

hs&daeedr/slsrh

Fuente: Skoog, West & Holler p.333.

Los tres rnétodos conaidos de valoración de cloruros, los de Mohr, Fajans

y Volhard, varian básicamente en los indicadores utilizados. Los primeros

son valoraciones direc"tas y el último es una valoración indirecta.
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2.8.1. ilétodo de lUlohr

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 elAgCl. Su coloración rosada

determina el punto final de la valoración por la segunda precipitación de

cromato de plata como resultado de añadir unas gotas de cromato de potasio a

la solución inicial, las reacciones involucradas son:

Cl- + Ag* -AgClIblanro
CrO* * 2Ag+ + AgzCrO+ I rojoladríIlo

2.8.2. ilétodo de Faians

En este caso, el indicador utilizado es la diclorofluores@ína, el cual es un

indicador de adsorción orgánico que se ioniza parcialmente, dando hidrfueno y

aniones coloreados. El cloruro de plata, en presencia de este indicador y del

ex@so de iones cloruro adquiere un color amarillo fluorescente. S¡ hay un

ex@so de iones plata, el precipitado presenta un color rosado. En este

procedimiento hay que tener precaución de que no se coagule el precipitado.

2.8.3. illétodo de Volhard

Esta es una valoración por retro@so, primero se precipita el cloruro de

plata con un exceso de nitrato de plata

Cl- * Ag* -> AgCl I blanco
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El nitrato de plata se aísla y elexceso de plata se valora con KSCN en

presencia de hierro

Ag+SCN- + AgSCN I

Guando la plata se ha consumido, presentia un compleio color rojo

Fe3+ + scil- -+ FeSNCz+calor rojo

2.9. Potenciometría

Los métodos potenciometricos se basan en la medida del potencial

eléctrico de un electrodo sumergido en la solución problema, a partir del cual es

posible esüablecer la concentración de la misma, directa o indirectamente.

Se incluyen dentro de los llamados métodos indicadores, ya que rio
implican consumo de materia por electrólisis, existen técnicas

potenciométricas en las que la medida se efec'túa, haciendo circular una débil

corriente eéctrica a través del sistema, en cualquier caso, la cantidad de

sustancia electrolizada es muy pequeña.

La potenciometría puede usarse desde dos puntos de vista: valoración

potenciométrica, la cual sirve para localizar el punto de equivalencia de una

valoración analftica, y la potenciometria directa la cual consiste en la

determinación de la actividad de una especie de forma directa, a través de la

medida de un potencialeléctrico

L
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Figura 3. Potenciómetro ilet$er Toledo DL 50

Fuente: Fábrir:a de Productos Alimenücios René.

2.10, Electrodo

Es una celda elecfroquímica en la que se produce coniente eléctrica por

una reacción espontánea

2.11. Tipos de electrodos

Existen tres tipos de electrodos, sqún elelectrolíto que va a medir.

2.11.1. Electrode de primera epecie

Son electrodos gue se pueden utilizar como indicadores para sus propios

iones,

2.11.2. Eleckodos de segunda especie

Son electrodos metálicos de primera especie que se utilizan para medir la

actividad de un anión con el que su ion forma precipitado

14



2.t1,3" Ebe,trodoq de üelwn cpecie

Electrodoe metáll@ que sÉ r¡ffiizan para dobrminar un caüón dlfelenb al

suyo.
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3. DlsEÑO TilETODOLÓGrcO

3.1. Variables

Las variables involucradas en elexperimento son las siguientes:

Tabla l. Listado de variables del sistema

1 Concentración Moles/L

2 Temperatura "c
3 Presión atmosférica Mm Hg

4 o/o éll pe3o oh

5 Cristalería Clase A

6 Reactivos Tipo analítico

7 Corriente eléctrica Estabilizada por UPS

I Enor sistemático (humano) Moles/L

I Enor aleatorio (método) Moles/L

10 Muestreo G

Fuente: Skmg, West & Hollerp.321.

3.2. Ilelimitación del campo de estudio

Eltrabaio de investigación es un tipo de estudio analítico cuantitativo,

porque determina el cloruro de sodio presente en un sazonador industrial.

17



El univerco limita al sazonador industrial en polvo, que se produce en

canüdades de 5 000 Kg por semana, está compuesto de barbacoa, suero de

leche y cloruro de sodio

El método de cuantificación de cloruro de sodio será evaluado por medio

de una validación de método,

Figura 4. Análisis de la validación del método

Capackados m ani$sis

Cenifiodas en anátisig Solrciom estándar

Pemml sufici,er*¿ fehs de vemimienro

Crirtaiería a I L¡realidad

Calibndo Precisión

M¿ntenimbntñ

Fuente: elaboración propia.

Recun¡o humano disponible

Bachiller Eddy Alberto Cajas Valdez (tesista)

lngeniero Mario Pérez Archila (asesor)
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3.4. Recunsc mabriale disponibles

r Equipo: titulador MettlerToledo DL50

r Electrodo: DM141€C

¡ Balanza analftica

o Gomputadora

. Materialde oficina

o Espátula

o Agua desmineralizada

. Agitadormagnético

¡ Balonea aforados

o Pipetas

. Buretas

o Probetas

. Varilla deagitación

. Agua desminenalizada

o Solución de nitrato de plata 0.1M
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o Placebo de sazonador industrial

r Cloruro de sodio

3.5. Técnica cuanütaüva

Elexperimento se basa en la determinación de iones cloruros, mediante su

precipitación con nitrato de plata, hasta que se completa la reacción

estequiométrica mediante una valoración potenciométrica.

Reacción:

NaCl * AgNOs - ---+ AgCl * NaNO3

Esta reacción es de tipo metatesis, debido a que se intercambia los iones

/\Ia* y Cl-; V mediante conversión directa se determina la cantidad de NaCl

presente en la muestra.

3.6. Recolección y ordenamiento de la información

El resultado de cada experimento será tomado directamente del valorador

potenciométrico Mettler Toledo DL50 y se tabuló en los apéndices 6 al 14

3.7. Tabulación, ordenamiento y procesamiento de la información

. Especif¡cidad

Los datos evaluados están en los apéndices 6 y 7, se aplicó el método

estadistico de t student.
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o Linealidad

Para este análisis se tomaron los datos del apéndice 8, se graficó para

encontrar la ecuación de la recta y su regresión.

o Exactitud

Para este análisis se tomaron los datos de los apéndices I y 9, se

encontró elvalor de recuperación y se graficaron los resuttados, para finalmente

aplicar elmétodo estadístico de t student.

o Precisión

o Repetitividad: para este análisis se tomaron los datos del

apéndice 10, encontrándose elcoeficiente de variación (CV).

o Reproducibilidad: con los datos de los apéndices 11, 12 y 13, se

¡ealizb un análisis de varianza con los resuJkados obtenidos.

o Perfilde precisión: con los datos del apéndice B, se graficó el

coeficiente de variación (CV) para cada muestra.

o Límite de detección: con los datos del apéndice G, se aplico la
desviación etándar del blanco y se multiplicará por:

3lD=3S
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o Límite de cuantificación: se multiplicará 3 veces el valor del límite de

detección.

o Robustez: tomar los datos delapéndice 14.

3.8. Análisis estadístico

Las herramientas estadísticas utilizadas en este proyecto para la validación

delmétodo son las siguientes:

o Especificidad

Para el análisis de los datos de los apéndices 6 y 7, se utilizará el método

de estadístico T student ( p ).

¡ Linealidad

Para el análisis de los datos del apéndice 8, se utilizará el método de

estadÍstico de regresión lineal ( r ) donde se encontrará la ecuación de

la rec'ta ( y = bx + a) y posteriormente se validará con el coeficiente de

determinación (É) y una anátisis de varianza ( P).

o Exactitud

Para este análisis se tornarán los datos de los apéndice I y g, se

encontrará el valor de recuperación, con la utilización del método estadístico T

student( p ) .
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o Precisión

o Repetitividad: para este análisis se tomarán los datos del

apéndice 10, y se encontrará el coeficiente de variación (CV).

o Reproducibilidad: para este análisis se tomarán los datos de los

apéndice 11, 12 y 13, haciendo un análisis de varianza con los

resultados obtenidos del diseño factorial.

o Perfilde precisión: para este análisis se tomarán los datos del

apéndice 8, encontrándose el coeficiente de variación (CV) y
graficara para ver su comportamiento.

o Límite de detección: para este método se utilizará como base la

desviación estándar obtenida de los datos del apéndice 6.

o Límite de cuantificación: para este método se uülizará como base la

desviación estándar obtenida de los datos del apéndice 6.

o Robustez: para este parámetro se evaluará el coeficiente de

variación de los datos del apéndice 14.
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4. RESUUIADOS

4.1. Espeiñcidad

Análisis 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 on los criterios de aceptación.

Tabla ll. Resulhdos epecificidad placebo y analito

Fuente: elaboracién propia.

1.2. Linealidad

Porcentaje de analito adicionado contra el % de recobro represenüados en

la figura 5, para determinar la linealidad del método, como resultado sl se

cumple con los criterios de aceptación.
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Figura 5. Porcentaje de analito adicionado yls porcentaje de analito

recupemdo

Fuente: elaboración profla.

Tabla lll. Goeficienb de corrclación y determinación de la figura 6

Fuente: elaboración propia.

4.3. Exectitud

Realización de análisis de cloruro de sodio por quintuplicado de muestras

analíticas con diferentes concentraciones, el primer análisis no cumple con los

criterios de aceptación, y el segundo sí los cumple.

26
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Tabla lV. Resultados de exacütt¡d con método actual de cuanüficación

de cloruro de sodio

Fuente: elaboración propia.

Tabla V. Resultados de exactih¡d con procedimiento previo de secado

al actual de cuantificación de cloruro de sodio

Fuente: elaboración propia.

27

Promedio Aritmétio del % de

recobro
98% - 102o/o 95,93998% No

Coeficiente de variación del olo de

recobro
S2o/o 0,1795 0/o sí

Goef. de corelación de cantidad

recuperada vrs Gantidad

adicionada

0,9 - 1,1 0,99941401 Sí

Promedio aritmético del % de

recobro
98o/o - 102o/o 99,81210/o

Coeficiente de variación del o/o de

recobro

Coeficiente de correlación de

cantidad recuperada vrs cantidad

adicionada

0,9 - 1,1



Precisión

Los parámetros de desempeño evaluados son:

Repetitividad

El resultado de evaluar el coeficiente de variación de una conida con 10

muestras, a una misma concentración de cloruro de sodio al l0a/o, cumple

con este parámetro de desempeño.

Tabla Vl. Reeultados de repetitividad

Fuente: elabo¡ación propia.

Reproducibilidad

El resultado de evaluar la reproducibilidad para un diseño factorial de
g*x2 indíca que el método cumple con el criterio de aceptración, para las

tres variables incluidas en la tabla Vll.

28

Coeficiente de variación del
o/o de recobro 0,1759240/o



Tabla Ml. Resulbdos de rcploducibilidad

Fuente: ehboración propia.

Perfilde precisión

Después de graficar el perfil de precisión en la figura 7, indica que el

método cumple con elcriterio de aceptación.

Figura 6. Perfil de precisión del método de evaluación de NaGl a

diGrcntee concenfracionee

c
.$osooor
att

!ocooox
€,
ar0,3000%
g,

.üo,zooox
L'

g0,1mo%
(J

¡sO000096

Perfilde oresicion
NaCl a dihrentds concentraciones

9,549Yo L9,O323% 28,9943% 38,6192% 47,922M
% promedio de

Fuente: elaboración propla.
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0,19950/o sí 0,659070 sr 0,18350/o Sí 0,23210/o Sí

oJ614aA sí 0,5T7go/o sí 0,1998% sí o,4617% Sí

AJ.%ío/o Sí 0,51770Á Sí 0,1755Vo st 4,294V/o sí
0,tg5l% sí 0,5848% Sí 0,f963% s¡ 0,3296% st



Tabla Vlll. Resulbdos de coeficients de variación

Fuente: elaboración propia.

Límite de detección (LD)

El resultado del límite de detección nos indica la cantidad mlnima de

analito, que elmétodo es capaz de detectar.

Tabla lX. Resultados límite de detección

Fuente: elaboraclbnpropia.

Límifs de cuantificación (LC)

El llmite inferior y superiorde cuantificación indica la cantidad mfnima y

máxima de analito que el método cuantifica.

Coeficiente de variación del
a/a de recobro
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Tabla X. Resulbdos límib de cuanüficación

Fuente: elaboración propia.

4.7. Robusbz

El resultado de variar gramajes de muestra y volumen de diluyente

adicionados cumple con elcriterio de evaluación.

Tabla Xl. Reeultados robustez

Fuente: elaboración propia.

CVdel olode recobrogramaje 1

CV del olo de recobro gramaje 2

CV del o/o de recobro gramaie 3
GV del a/o de recobro volumen 1

CV del olo de recobro volumen 2

GV del a/o de recobro volumen 3
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5. INTERPRETACIÓN DE RESULTADOS

5.1. Esrecificidad

Con los resultados obtenidos en el análisis de la metodología analítíca

para el método evaluado se concluye que, el placebo, analito y diluyente no

presentan ningún tipo de interferencia con la muestra, porque el placebo da

como respuesta un valor de 0,0olo y el analito más de 99% .

5.2. Linealidad

Al graficar la el porcentaie de analito adicionado contra el o/a de recobro

representados en la figura 6, se evidencia el valor de recuperación es

proporcional a la cantldad agregada de cloruro de sodio, por tanto es un

análisis lineal, lo cual se confirma con el meficiente de mnelación y el

coeficiente de determinación dentro de parámetros de evaluación.

5.3. Exacütr¡d

Al realizarse el análisis de clon¡ro de sodio por quintuplicado de muestras

analíticas con concentración de 10o/o,2Ao/o,30o/o,40olo ! 50o/o, en este caso, el

promedio ariünético del porcentaje de recobró, no cumple con el criterio de

aceptación, por tanto es un método no exacto, puesto que presenta una

desviación de 2,060/o, esta desviación es propiciada principalmente por la
humedad que contiene la muestra, la cual oscila entre 3,5o/o a

4,5%.dependiendo el caso y para descartar esta influencia se realizó un
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segundo análisis de exactitud en el cual, antes de cuantificar el cloruro de sodio,

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

segundo análisis se obtuvo como resultado, que los factores de desempeño

están dentro de parámetros, lo cual confirma que la humedad de la muestra es

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

cloruro de sdio, por tanto se debe tomar ete procdimbnto previo de secado

de muestras, como parte del procedimiento de cuar¡tificación de doruro de

sodio para validar este método.

5.4. Precisión

Repetitividad: el resultado de evaluar el coeficiente de variación de una

conida con 10 muestras, con una misma concentración de cloruro de

sodio al 10olo es satisfac'torio, puesto que el método presenta una

variación de 0,1759o/o por lo que, sí se cumple con este parámetro de

desempeño.

Reproducibilidad: el resultado de evaluar el coeficiente de variación para

un diseño factorial de 3*fl., deia una reproducibilidad aceptable, puesto

que todos los coeficientes de variación para cada variable, están dentro

delcriterio de aceptación. Entre las balanzas se evidencia que la z
presenta un coeficiente de variación mayor a la 1, debido a que la balanza

1 tiene cuatro decimales de precisión mientras que la 2 tbne dos

decimales de preisión, en el caso de la mmparación entre electrodos,

igualmente se evidencia que el 2 da como resultado un coeficiente de

variación mayor al 1, debido a que presenta un error por el desgaste que

ha sufrido por su uso.
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5.5.

5,6.

Perfil de precisión:el resultado del perfil de precisión indica que el método

cumple con el criterio de aceptación, puesto que para las diferentes

concentraciones se mantiene con un coeficiente de variación menor al2o/o

Limib de detección (LD)

El límite inferiorde detección para este equipo es de 0,002862%.

Límite de euantificación (LC)

El límite inferior de cuantificación para este equipo es de 0,00867o y el

límite superior de cuantificación está limitado por la cantidad de titulante

(AgNO3), debido a que el equipo Mettler Toledo DL 50 puede adicionar como

máximo una cantidad de 10 mL Consecuentemente, el límite superior de

cuantificacién de cloruro de sodio es del lo0o/o, para una muestra del 0,059 g.

5.7. Robustez

El resultado del coeficiente de variación para los diferentes gramajes

de muestra y volumen de diluyente adicionados cumple con el criterio de

evaluación, por tanto se determina que se tiene un método robusto.
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CONCLUSIONES

1. El método de valoración potenciométrica para la cuantificación de cloruro

de sodio de un sazonador alimenticio industrial, utilizado en la fábrica de

Productos Alimenticíos 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 específico 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 0,049 y diluyente en un rango de 10 a 30 mL, los

resultados cumplen eon los parámetros de desempeño.

Cualquier resultado fflenor al límite de detección, elcuales de 0,0028620/o

no es identificado, debido a gue se encil,¡entra fuera del alcance de

detección delmétodo.

CuaQuier resultado dentro del rango del lÍmite de cuantificación el cuales
de 0,0086vo a 1o0a/o es confiable. debido a gue se tiene un porcentaje de

recuperación del analito mayor a 98o/o.

2.

3.

4.

5.
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1.

2.

3.

RECOT,IENDACIONES

Para meiorar la exactitud del rnétodo, implernentar el secado de muestras

como parte del procedimiento del cuantificación de cloruro de sodio, para

eliminar la humedad contenida en fa misma, manteniendo las condiciones

utilizadas en el método evaluado en este proyecto..

Para mejorar la confiabilidad de los resultados, utilizar la balanza analítica

de cuatro dígitos de precisión, capaz de medir t0.1 mg

El método evaluado en el presente trabajo es específico para el equipo

Mettler Toledo DL 50, utilizado en la fábrica de Productos Alimenticios

René, en caso se adquiera otro equipo similar, debe de someterse a un

nuevo proceso de validación.
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APENDICES

Apérdfoe 1. P¡oced"mÍento pera le prparaclón de h ¡olución de

niüato de phte

1. Agregar 500 mL de agua desmineralizada a un balón de 1 L

2. Agrcgar un üttrisol de nitrato de plata 0.1M albalón dorado

3. Aforar el balón con agua desmineraliada

4. AgÉ¡¡r.

Fuenb: ehboracbn proeb.
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Apéndice 2. Procedimiento para la determinación de cloruro de sodio

en üü,¡lador potenciomefico tletüer Toldedo DL50

1. Pesar entre 0,02 y 0.05 g de la muestra a analizer.

2. Registrar el peso en elequipo.

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

4. Agregar20 mL de agua a la muestra.

5. lniciar la titulación con nitrato de plata.

6. Registrar el resuftado ofrecido por el equipo Mettler Toldo DL50

7. Retirar la muestra

8. Lavar elelectrodo mn agua desmineral¡zada

9. Colocar elelectrodo en agua desmineralizada.

Fuente: elabomción propia.
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1.

2.

3.

Pesar entre 1 a4 g de muestra en crisol.

Poner muestra en homo a 80 oC durante 4 horas.

Poner muestra en desecador durante t hora.

Apéndice 3. Procedimiento para secado de mueetras

Fuente: elaboración propia.

Apéndice 4. Trazabilidad del üh¡lador pobnciometrico ileúder

Toledo DL50

Fuente: elaboración propia.

1. Cada 25 ensayos para la determinación de cloruro de sodio debe de

realizarse una conida de blanco al 100o/o de concentración y no debe de

presentar una variación mayor al2o/o

La muestra de blanco de sal debe de estar dentro del homo durante 2

horas a 80 oC, posteriormente, debe de estar t hora en un desecador

previo alanálisis de cloruro de sodio.
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Apéndice 5. Requisitos academicos

'::,: =,:l=:.-:-::::='r:.i : l: l'l:: i. Qsimi'ca 3 i

iir.:.,::i:1i.,#
::1].::i=.::il-=l:i-:,:':.:::-:=i:::ir:r.ilia.::i::t.¡

j¡,:.'..,,Qr¡Ídjta,+::.:i:,t
i1-.¡-¡111.¡11:,;.1,f .91,.
i.::r,,,,.':=::rt-:i:t:,,;i:tr:::..- i-'.t|::,it
::. : . i i:: ::r.::':1 i::r:::::iir::: I :.: r:i::.rt:rl I,l

,: 
--.- -:'--:"-"*,

i Anáhis i
1:i.

i.:..'..éüi.ltr.¿**jffir!;.;i;.:r;tr;;;;;:;;*l::,*i:;nf

I sstJrs$ca r i
:

Fuente: elaboración propia.
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Apéndice 6. Resultados de la prueba de especificidad analitolfilo/o

Fuente: elaboración propia.

Apéndice 7. Resulhdos de la prueba especificidad placebo 1000Á

Fuente: elaboración propia.

0,0357 5,950 99,899967 998,99967 99,9000

0,0351 5,652 99,8999&r 998,999&t 99,9000

0,0349 6,f 53 99,899969 998,99969 99,90CIO

0.0357 5,851 100,021997 1000,21997 100,0220

0,0355 6,058 99,899968 998,99969 99,9000

0,0389 6,7520 99,789973 997,89973 99,7900

0,0392 6,7320 99,789974 997,89974 99,7900

0,0298 5,9590 f00,f08955 1001,08955 100,f090

0,0347 5,8990 99,91'1966 999,11966 99,9120

0,045 7,75/¡0 99,885980 998,85980 99,8860

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
0,0agg 0,000 0,0000 0,00000 0,0000
0,0392 0,000 0,0000 0,m000 0,0000
0,045 0,000 0,0000 0,00000 0,0000
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Apéndie 8. Reultados de la prueba de linealidad, exactitud y perfil de

precisión

8:00 20.0 20 0,056 0,851 9,54990 95,50

8:11 r9,8 20 0,052r 0,854 9,54980 95,50

8:20 20,1 20 0,0541 0,884 9,54@0 95,50
8:32 22,5 n 0,0531 0,957 9,54990 95,50
8:43 21,9 20 0,0568 I,101 9,55000 95,50

8:55 22,2 20 0,0513 1,712 f9,0m9 95,50

9:06 21,1 20 0,0529 1,823 19,0819 95,41

9:17 21,3 2A 0,0517 1,759 18,999f) 95,00

9:29 20,9 20 0,0509 1,975 18,9S9 95,00
9:39 24,2 20 0,0594 2,AM 18,97S 94,90
9:58 19,3 20 0,0556 2,723 29,2000 97,33

10:10 20,9 20 0,0591 2,859 28,9615 96,54
1O:21 21,8 20 0,0527 2,556 28,87m 96,23
10:29 20,6 2A 0,0572 2,753 29,0000 96,67

10:38 24,2 20 0.0583 2,ffi4 28,94m 96,47
l0:50 21,1 20 0,0601 3,958 38,6400 96,60
1f :01 21,3 20 0,0591 3,915 38,6680 96,67
11:12 20,9 20 0,0499 3,259 38,6480 96,62

+1.8ffi 11:24 20,2 20 0,0572 3,751 38,6120 96,53
11:35 19,8 20 0,0507 3,372 38,5280 96,32

*i$

1l:51 19,1 2A 0,0572 4,650 47,9W 95,90
t2:03 19,0 2A 0,0583 4,751 47,9200 95,84
12:.14 20,3 20 0,05f 7 4,438 47,g2oo 95,84
12:25 2A,7 20 0,0541 4,471 47,9150 95,83
12:9 21,1 2A 0,0513 4,1* 47,9050 95,91

Fuente: elaboración prop¡a.
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Apéndice 9. Resultados de la prueba exactitt¡d con procedimiento de

secado de muestras

Fuente: elaboración propta.

l0:31 22,1 20 0,03r0 0,50 9,9890 99,89
10:43 22,4 20 0,0330 0,50 9,9612 99,61

10:5,4 22,9 20 0,0397 0,65 9,9t6i44 99,M

*+É.,#iÉiu+3i1&ffiffi#
11:07 23,3 20 0,046¿ 0,75 9,9586 99,59

11:17 23,9 20 0,0352 0,55 9,9787 99,79

11:32 24,3 20 0,0332 t,'t0 19,9178 99,59
11:.41 24,6 20 0,0391 1,30 19,9779 99,89
11:53 24,1 20 0.0401 1,35 19,9619 99,81

12:O4 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 n,7 20 0,0431 2,15 29,9309 99,77

F"H#*ig.if- 12:42 22,2 20 0,0418 2,10 29,9609 99,87

.1iéF+€ffi##ffi

12:51 21,9 20 0,0337 '|.,70 29,9669 99,89
l3:03 22,7 20 0,0368 1,85 29,9369 99,79
13:14 23,0 20 0,0307 1,55 29,9319 99,85
13:28 ?2,1 20 0,0337 2,25 39,9399 99,85
f 3:¿10 21,3 20 0,0307 2,05 39,9959 99,99
13:51 20,9 2A 0,oslg 2,30 39,9559 99,99
14:O4 20,2 20 0,0355 2,40 39,8839 99,71

14:14 19,9 20 0,0361 2,45 39,9279 99,82
14'.29 r9,0 20 0,0355 3,000 49,9)99 99,82
l4:38 r9,6 20 0,0339 2,85 49,9499 99,90
l4:50 20,3 20 0,0401 3,40 49,9949 99,99

ffiaÉ.€.#ffi*ffi 15:Ol 20,9 20 o,w7 3,80 49,9750 99,95

*, 15:14 21,8 20 0,0/.12 3,50 49,9250 99,85
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Apéndice 10. Reeulhdos de la prueba de repeüübilidad

Fuente: elaboracfuln prcpra.

:il¡{.:,1üiF;S,-€.*!;:..{.;:Er&rj.;i j

29,3499298:0O 20,1 20 0,044 2J5A 97,83

8:13 22,5 n 0,0394 1,950 29,149911 97,17

8;25 21.9 20 0,041 2,0000 29,249918 97,50

8:31 22,3 2A 0,0451 2,2040 29,23/,932 97,45

8:4 22,8 20 0,0429 2,1000 29,222925 97,41

8:56 2.,5 20 0,0399 1,950 29,222913 97,41

9:09 22,1 20 0,0405 2,000 29,219916 97,40

9:20 20,9 20 0,0/.12 10,0000 29,219998 97,40

9:31 20,3 20 0,0437 2,1500 29,276928 97,59

9:43 20,7 20 0,0406 2,0fl)0 29,267916 97,56
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Apéndice 11. Resultados de la prueba de reproducibilidad analista I

Fuente: elaboración propia.

51

1

Balama 1

10
7:00 21.1 2A 0.04@ 0.650 9.7557490 97.5575

2 7:15 ?1.5 20 0,0401 0,650 9.7357490 97,3575
3 7:27 21.9 20 0,0/-12 0,650 9.7757570 97,7576
4

20
7:8 n,3 20 0,04{b 1.300 19,511875 97,5594

5 7:50 22.5 20 0.0413 1.300 19,501875 97,5094
6 8:02 2..1 20 0.0412 1.350 19,519878 97,5994
7

30
8:13 2A.e 20 0.0415 2,0@ 29,376916 97,9231

I 8:20 20,4 20 0,(X03 2.000 29.364918 97.88Íll
I 8:33 19.7 20 o.0/12 2,050 29.35tt9f 9 97.8531

10

Belama2

t0
8:34 19.1 20 0,04 0,650 9.4557420 94.5574

11 8:46 19.4 20 0,04 0,650 9,5557390 95,5574
12 8:57 19.9 20 0.04 0,650 9,6057380 96.0574
f3

20
9:10 20.2 20 0.04 1.300 19,0r1869 95,0593

14 9:20 20.7 20 0.04 1.300 19.191870 95,9594
15 9:35 21.1 2A 0,04 r.300 19.131870 9s.6593
18

30
9:4 21,5 20 0,04 f .950 28.797913 95.9930

17 9:56 21,8 20 0,04 1.950 28.U7913 95,4930
l8 7O:A7 22,O 20 0,04 1,950 25.427913 96,7597
1S

E¡echodo
1

10
1O:25 2A,2 20 0,q379 0,600 9,7117110 97,1171

20 10:37 20.5 20 0.0399 0.650 9.74174a0 97,4174
21 10:48 21,O 2A 0,0411 0.650 9.7317550 97.3175
22

20
11:01 21,7 20 0,0406 1,250 19,503856 97.5193

23 11:11 ?2,O 20 0,(X04 1,300 19.¡t83870 97.41ÍM
24 11:26 21.5 20 0,0413 1,350 19.123a77 97.11Í14
25

30
1l:35 21.2 2A 0,0398 1,950 29,195913 97,3197

26 11:47 20.5 20 0.u11 2,(X)0 29,165918 97,2197
27 1l:58 20.1 2A 0.(X18 2.050 29.29ft521 97.6517
28

Elecfrodo
2

10
12:11 20.5 20 0.0379 0.@0 9,6687100 96,687r

29 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

2A
12l,6 22.0 20 0.0416 1,350 19-297479 96,4894

32 12:57 22.3 20 0.0421 1.350 19,217882 96,0894
fr] 13:08 21.8 20 0,0419 f .350 19,32881 96,8894
34

30
13:21 21.5 20 0,0397 1.950 28.916912 96,3897

35 l3:31 20,8 2A 0,0406 2.000 28,9489r6 96,¡[897
36 l3:43 20,4 20 0,03s r.900 28.901611 96,3387



Apéndice 12. Resultados de la prueba de reproducibilidad analish 2

Fuente: elaboracíón propia.

1

Balanza 1

10
13:30 21,1 20 0,0404 0.650 9.754Ar9 97,5455

2 13:.42 21.5 2A 0.0401 0.650 9.753659 97,5366
3 l3:53 21.9 20 0,(X13 0.650 9.767565 97.6757
4

20
1406 22,9 20 0,0405 1_3{X} 19,509346 97.w7

5 14:16 23,5 20 o.0/.12 1.350 19,510019 97,5501
6 14.31 22.1 2A 0,04f 3 1.350 r9.510018 97.5501
7

30
14:40 21.8 20 0,0416 2,050 29,368165 s7,8939

I 14:52 21.4 20 0.0402 2.000 29,304916 97,8831
I 15:03 20.7 2A 0,04'14 2.050 29.U9379 97,8313

10

Balanza 2

fo
15:.26 21,1 20 0,04 0,650 9.599242 95,9924

11 15:41 21.5 2A 0,04 0,650 9.498739 94.9874
12 15:50 22,5 2A 0,04 0,650 9,612358 96.1236
l3

2A
16:02 22.8 20 0.04 1.3{n 19.009329 95,0466

11 16:13 23.3 20 0,0,1 1.30[} 19201097 96,m55
15 f 6:26 23.1 2A 0,04 1.300 $.49s277 95,494f
16

30
f6:36 22,6 20 0,04 f ,950 28.684513 95,6150

17 16:48 22,3 20 0,04 1-950 28,587113 95,2904
18 16:59 21.8 20 0,04 1_950 29,000313 96.6677
19

Elecfrodo
1

r0
17:2O 21.1 20 0,0379 0,650 9.723451 97.2345

2g 17:32 21.5 20 0.0399 0,650 9,739800 97,3980
21 17:.43 21,9 2A 0.0411 0.650 s.727915 97,2791
22

20
17:56 22,3 20 0,u06 1.250 19.500386 97.5019

23 l8:06 22,5 20 0,0404 1.300 r9.439387 97.1969
24 18:.21 22.1 20 0,0413 1.250 15.4#877 97.lW
25

30
18:30 20.8 20 0,0398 1.950 29,295913 97.6530

28 18:42 20,4 za 0.04f 1 2.09) 29,165918 97.2197
27 18:53 19.7 20 0.0418 2.050 29.301521 97.6717
28

Elec{rodo
2

10
19:06 19,1 20 0,0373 0.600 9,634510 96,3451

29 19:16 19,5 20 0,0397 0.650 9.595874 95,9587
30 19:31 20.1 20 o.0É.17 0.600 9.737609 97.3761
3f

2A
19:40 20.4 2A 0,04f 5 1,3ü) 19,308793 96.5440

32 19:52 20.9 20 0.0421 1.350 19.197882 95.9894
33 20:03 21,6 20 0.0r18 1.350 19.377881 96,8894
34

30
20:f 6 21,9 20 0.0396 1.950 28.899115 96,3304

35 2O:26 21,4 20 0,0405 2.000 28,879155 96,2639
36 20:38 21,1 20 0,0396 1.SS) 28.899911 96,3330

52



Apéndice 13. Resultados de la prueba de rcproducibilidad analista 3

Fuente: elaboracién propia.

1

Balanza
1

l0
21:00 21.1 20 0.0411 0,650 9,782749 97,8275

2 21:12 21.4 20 0,(Xo2 0,650 9.77U75 97,7U7
3 21..23 21,9 20 o.0412 0,650 9.790576 97.9058
4

20
21:38 n,3 20 0,0409 1,300 19,587//16 97.9387

5 21.16 n,5 20 o,0/12 1,350 19,478746 97,3937
6 22:O1 22.O 20 0.()417 1,350 19-527878 97,6394
7

30
22:10 21.7 20 0,0409 2,000 29,38m19 97,9334

8 ?2:22 21.4 m 0.0401 2.000 29.31s516 97,718É.
I 22:33 21.1 2A 0.04r8 2.050 29.390919 97,9997

l0

Balama
2

10
22:46 19,4 20 0,04 0.650 9.*27429 95.4274

11 ?2 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

20
23:20 20.1 20 0.04 1.300 19,009869 95,0493

14 23:32 20.4 20 0.04 1.300 19,200587 96,0029
l5 23:43 20.7 20 0,04 1,300 19,2f6870 96,0843
16

30
23:56 21.O 20 0.04 1.950 28.691311 95,6377

17 0O:06 21.3 20 0,04 1.950 28.569479 95,2316
18 @:18 21,7 20 0,04 1,950 29.0@913 96.6997
19

Electrodo
1

10
00:31 20,2 20 0.0371 0,600 9,72211@ 972211

2A 0O:4Í] 24.5 20 0,0398 0,650 9,7140050 97.1M
21 @:54 21.0 20 0.0421 0.655 9,75/-7524 97,5/.75
22

20
Ol:O7 21,7 20 0,0403 1.250 r9.5r0931 97,5il7

23 O'tr:17 22,4 20 0,04(n 1.300 19.470025 97.3501
24 01:32 21,5 20 0,0418 1,350 19.471258 97.3563
25

30
O1:41 21.2 2A 0,040f 2,0m m.11É.825 97.0l.27

28 01:53 20.5 20 0,0398 1.950 29,181684 97,2723
27 A2:44 20,1 2A 0,0415 2,050 29,212ffi2 97,3745
28

Elecfrodo
2

10
O2:27 19,6 20 0.032 0.600 9,6970910 96,9709

29 A2:42 19,3 20 0,0391 0.650 9.664S190 96,6492
30 02:51 24,1 m 0,0418 0.655 9.6{ts5780 96,0858
31

2A
03:03 20.4 2A o.(x19 1,350 19,292786 96.4639

32 03:14 20.9 20 o,0l'21 1.350 r9,263844 96.3192
33 O3:27 21.6 20 0.041r 1,3S) 19,381492 96.9075u

30
03:37 21,5 20 0.0397 1.950 28,915399 s.3847

35 03:49 21,3 20 0,049 2.0ü) 28,956m0 96,5169
36 O4:00 20,7 20 0,03s r,950 28,S5945 96,3532
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Apéndie 14. Reeultados de la prueba de robustez

Fuente: elaboraclón propia.

I 09:30 21,3 30 0,010 29,0956 20 0,450 9e,985
2 09:42 21,6 30 0,010 29,0716 20 0,450 96,905
3 09:53 22,1 30 0,010 29,0566 20 0,450 96,855
4 10:06 22,5 30 0,010 29,0986 20 0,450 96,995
5 10:'tG 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
I 10:52 23,3 30 0,025 29,0368 2A 1,200 96,789
I 11:03 23,0 30 0,025 29,0488 20 1,200 96,829

l0 11:16 22,3 30 0,025 29,0788 20 1,200 96,929
11 11;26 21,9 30 0,040 29,0789 20 1,950 96,930
12 11:41 21,4 30 0,o40 29,0669 20 1,950 s,890
13 11:50 21,1 30 0,040 29,0009 20 1,950 96,670
14 12:O2 21,9 30 0,040 29,0609 20 1,950 96,870
15 12:13 22,2 30 0,040 29,0309 20 1,950 9n,770
16 12:31 22,9 30 0,0251 29,0309 10 1,200 96,770
17 12'.43 23,3 30 0,0246 29,0249 10 1,200 96,750
18 12:fl 23,9 30 0,0249 29,0249 10 1,200 96,750
19 13:07 24,3 30 CI,0257 28,9949 10 1,250 96,650
2A 13:17 24,6 30 a,0252 29,0129 10 1,200 96,710
21 13:32 24,1 30 0,0249 29,0129 20 1,200 96,709
22 13:41 23,8 30 0,0248 29,0968 20 1,240 96,989
23 13:53 23,1 30 0,0244 29,0668 20 1,150 s,8gg
24 14.O4 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 o,0247 28,9825 30 1,200 96,608
28 14.'51 23,0 30 0,0239 29,ffi65 30 1,150 96,888
29 15:03 23,5 30 0,0261 29,0425 30 1,250 96,808
30 15:14 24,2 30 0,4252 29,0425 30 1,200 96,808
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ANEXO

Anexo 1. Gertificado de calibración y mantenimiento del titulador

Mettier Toledo DL 50

Fuente: Fábrica de Productos René.
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