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Resumen Ejecutivo

Palabras claves: refractometria, solidos solubles, revalidacion, protocolos de

calibracion, precision

El laboratorio CESECCA de la Universidad Laica Eloy Alfaro de Manabi (ULEAM)
realiza analisis de solidos solubles utilizando técnicas de refractometria para asegurar
la calidad y precisién en sus resultados. La refractometria es una técnica ampliamente
utilizada para medir la concentracion de sélidos solubles en diversas industrias,
incluyendo alimentos y bebidas. Sin embargo, la precision y fiabilidad de los resultados
pueden verse comprometidas por diversos factores, lo que hace crucial la revalidacion

de los métodos utilizados.

La revalidacion de estos meétodos es crucial para mantener la exactitud de las
mediciones y adaptarse a los estandares internacionales. Este trabajo investigativo se
enfoca en revisar y mejorar los procedimientos actuales para optimizar la medicion de

solidos solubles en diversas matrices.

La revalidacién del método de analisis de sélidos solubles por refractometria en el
laboratorio CESECCA-ULEAM ha demostrado ser esencial para garantizar la
fiabilidad de sus resultados. Por ende, es importante validar los protocolos del método
ya que ofrecen una base sdlida para mejorar los procedimientos de calibracion y
ajuste, contribuyendo a una mayor calidad en las mediciones realizadas por el

laboratorio.
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Executive Summary

Keywords: refractometry, soluble solids, revalidation, calibration protocols,

precision

The CESECCA laboratory of the Universidad Laica Eloy Alfaro de Manabi (ULEAM)
performs soluble solids analysis using refractometry techniques to ensure the quality
and precision of its results. Refractometry is a widely used technique to measure the
concentration of soluble solids in various industries, including food and beverages.
However, the accuracy and reliability of the results can be compromised by various

factors, making the revalidation of the methods used crucial.

The revalidation of these methods is crucial to maintain the accuracy of the
measurements and adapt to international standards. This research work focuses on
reviewing and improving current procedures to optimize the measurement of soluble

solids in various matrices.

The revalidation of the soluble solids analysis method by refractometry in the
CESECCA-ULEAM laboratory has proven to be essential to guarantee the reliability of
its results. Therefore, it is important to validate method protocols as they provide a
solid basis for improving calibration and adjustment procedures, contributing to higher

quality measurements performed by the laboratory.
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Introduccion

La exactitud en el analisis de solidos solubles es esencial para asegurar la
calidad y seguridad en numerosas aplicaciones industriales, particularmente en la
industria alimentaria y de bebidas. El laboratorio CESECCA (Centro de Servicios para
el Control de la Calidad) de la Universidad Laica Eloy Alfaro de Manabi (ULEAM) juega
un papel vital en la investigacién y el control de calidad de productos, empleando

diversas técnicas analiticas, siendo la refractometria una de las mas comunes.

La refractometria es un método que mide la concentracion de sélidos solubles
en liquidos basandose en la refraccion de la luz. Esta técnica es altamente apreciada
por su capacidad de proporcionar resultados rapidos y precisos. No obstante, la
efectividad de las mediciones depende significativamente de una calibracion continua
de los equipos. La revalidacién garantiza que los métodos y equipos de medicion
conserven su precision y exactitud con el tiempo, especialmente en un entorno de
laboratorio donde pueden producirse variaciones en los instrumentos y en las

condiciones de operacion.

En el laboratorio CESECCA-ULEAM EP, se ha detectado que el método ha
cumplido un ciclo lo que ha llevado a la necesidad de una revalidacion del método

utilizado.

El fin de esta tesis es realizar una revalidacion para asegurar la validez de los
resultados de refractometria en CESECCA en el analisis de sélidos solubles. Mediante
este estudio se pretende garantizar que el laboratorio CESECCA-ULEAM siga
ofreciendo datos precisos y confiables que cumplan con los estandares

internacionales.



Planteamiento del problema

Macro Contexto
En el ambito de la industria alimentaria, la calidad de los productos es un
aspecto critico que influye directamente en la salud publica y en la satisfaccién del
consumidor. La determinacion de solidos solubles, un indicador clave de calidad, se
realiza comunmente mediante refractometria. En el marco del analisis de calidad de
productos alimenticios y bebidas, la determinacion de solidos solubles es un
parametro fundamental que impacta tanto en la calidad como en la seguridad del

consumeo.

A medida que el sector alimentario enfrenta demandas crecientes por
estandares de calidad mas altos, se hace evidente que es esencial validar los métodos
analiticos de manera continua. Lo que a su vez puede llevar a decisiones inapropiadas
en el control de calidad, afectando no solo la reputacién del laboratorio, sino también

la salud publica y la confianza del consumidor.

Para Jones & Baker (2009) La validacion de métodos analiticos es fundamental
para garantizar la confiabilidad y el cumplimiento de los estandares internacionales en

seguridad alimentaria.

Al respecto, el anexo 3 "Good manufacturing practices:guidelines on validation
" de la Organizacion Mundial de la Salud (OMS, 2013), sefala que, a nivel mundial los
métodos de prueba deben describirse en detalle y deben proporcionar suficiente
informacion que permita a los analistas debidamente capacitados realizar el analisis
de manera confiable. Como minimo, la descripcion debe incluir las condiciones
cromatograficas (en el caso de pruebas cromatograficas), reactivos necesarios,
preparacion de muestras, estandares de referencia, formulas para el calculo de

resultados y pruebas de idoneidad del sistema.

Adicional a esto, se indica claramente en el apartado 5.4.2 de la ISO/IEC 17025,
que; “El laboratorio debe utilizar los métodos de ensayo o de calibracion, incluidos los
de muestreo, que satisfagan las necesidades del cliente y que sean apropiados para

los ensayos o las calibraciones que realiza...”



Meso Contexto
La revalidacion del método refractométrico debe ajustarse a las normativas de
calidad que rigen en el pais, las cuales estan alineadas con estandares
internacionales como los establecidos por el Instituto Ecuatoriano de Normalizacion
(INEN) y las guias de la Comisién del Codex Alimentarius. Estas regulaciones
garantizan que los laboratorios del pais mantengan practicas validadas que aseguren

la calidad de los productos alimentarios analizados. (INEN, 2020).

El laboratorio CESECCA (Centro de Servicios para el Control de la Calidad)
juega un papel clave en el analisis de calidad de alimentos y productos agricolas. Su
funcién es proporcionar servicios de analisis fisico-quimico, donde el analisis de
sélidos solubles por refractometria es un método comunmente utilizado para evaluar
la calidad de productos alimenticios, especialmente frutas, mermeladas, jugos y otros

productos locales.

Este analisis es fundamental para determinar la cantidad de azucar (sacarosa)
y otros compuestos solubles presentes en productos agricolas. Esto tiene
implicaciones directas en la calidad percibida y el valor comercial de productos locales
e internacionales, afectando su competitividad en los mercados. La validacién inicial
ha cumplido un ciclo y es necesario volver a validar, la revalidacion del analisis por
refractometria tiene como objetivo revisar y actualizar los resultados de medicién y
también la estimacion de la incertidumbre. Esto incluye verificar la precision de los
equipos, como los refractdmetros, materiales de uso, patrones y reactivos. Asegurar
que los analisis sean precisos y confiables es esencial para mantener la calidad y la
confiabilidad del laboratorio. Normativas y Regulaciones vigentes; este proceso se
enmarca dentro del cumplimiento de normativas internacionales (como las ISO) y
nacionales, que rigen las practicas de laboratorios y las técnicas de analisis en
productos alimentarios. La revalidacion asegura que el laboratorio cumpla con los
requisitos establecidos y mantenga acreditaciones o certificaciones necesarias. La
revalidacion del analisis de soélidos solubles tiene un impacto en la industria alimentaria
local, especialmente en una region como Manabi, que es rica en produccidn agricola.
Garantizar la precision en estos analisis mejora la capacidad de los productos locales
para cumplir con los estandares de calidad requeridos tanto en el mercado nacional
como en el internacional. Ademas de revisar los procedimientos, este proceso podria

involucrar la actualizacion o calibracidn de los equipos utilizados en el laboratorio.
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También puede incluir la capacitacion del personal del laboratorio en nuevas
metodologias o el uso adecuado de los refractometros y otras herramientas de

analisis.

Micro Contexto
Se enfoca en los aspectos mas especificos y detallados que impactan
directamente la ejecucion del proyecto. Estos factores incluyen el entorno inmediato
del laboratorio, los procedimientos de trabajo, y los elementos técnicos relacionados

con la refractometria y el analisis de solidos solubles.

El Laboratorio desde el inicio validé métodos analiticos habiendo logrado con
ellos la acreditacién manteniendo ese status hasta la fecha, tomando en consideracion
que con el transcurso del tiempo en los equipos ha variado la incertidumbre, incidiendo
en las caracteristicas de los procesos lo que puede afectar a los resultados que se
emiten a los clientes, problemas que pueden dar lugar a la pérdida de confianza en
los servicios de analisis que brinda el CESECCA, que debe ser atendido de forma
inmediata, cambiando los equipos con tecnologia de punta y de igual forma los
instrumentos, por lo que es imprescindible revalidar los métodos acreditados, en cuyos
procesos debe prevalecer la interaccién integral de la validacién, el aseguramiento de
la calidad y la determinacion de la incertidumbre, siendo necesario investigar y revisar
los nuevos requisitos y criterios que se han determinado en las Guias Técnicas de

Validacion y determinacion de Incertidumbre. (Vizuete & Indacochea, 2018)

En este nivel, el analisis se centra en el refractdémetro utilizado en el laboratorio
CESECCA. Se debe considerar su estado actual, calibracion, precision y exactitud
para asegurar que los resultados de los analisis de sdlidos solubles sean fiables. Esto
implica evaluar el estado fisico de los equipos y si requieren mantenimiento,
calibraciones adicionales o actualizaciones. Los procedimientos actuales de analisis
de solidos solubles, como los pasos especificos para preparar las muestras y realizar
las mediciones, deben ser revaluados y documentados con precisién. El proyecto
implicara comparar estos procedimientos con los estandares mas recientes en la
industria para identificar posibles areas de mejora o ajuste en las técnicas de
refractometria utilizadas. ElI micro contexto también incluye a las personas
directamente involucradas en el manejo de los equipos y en la ejecucion de los

analisis. Esto incluye su capacitacién previa, nivel de experiencia y la necesidad de
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formacion adicional para adaptarse a cualquier cambio en los procedimientos o al uso

de nueva tecnologia en la revalidacion.

En el laboratorio, se trabaja con variables como la temperatura, el tipo de
muestra, y el manejo de reactivos. Estos detalles influyen directamente en la precision
de las mediciones de sdlidos solubles, por lo que cualquier cambio en las condiciones
operativas del laboratorio, incluso minimos, puede tener un impacto en la revalidacion.
La revision de los analisis implicara comparar los resultados actuales con estandares
de referencia internacionales, asi como validar los métodos frente a las normativas
especificas de Ecuador o las regulaciones de calidad aplicables en la regién de
Manabi. La documentacion precisa de los analisis anteriores y actuales es un factor
clave. Para la revalidacion, sera importante analizar las discrepancias en los registros
previos, la consistencia de los resultados, y la trazabilidad de cada proceso para
asegurar la reproducibilidad y la exactitud en futuros analisis. Factores como la
temperatura ambiente, la humedad, y la limpieza del espacio de trabajo pueden influir
en los resultados del analisis de soélidos solubles. Estos detalles operativos son
cruciales para garantizar que las condiciones sean controladas y estandarizadas

durante todo el proceso de revalidacion.

Formulacién del problema
En el laboratorio CESECCA de la Universidad Laica Eloy Alfaro de Manabi, la
técnica de refractometria se emplea extensamente para determinar la concentracion
de sdlidos solubles en alimentos o bebidas, lo cual es fundamental para garantizar la
calidad y seguridad en industrias como la produccién de alimentos y bebidas. A pesar
de ser una técnica util y rapida, la validacion inicial ha cumplido un ciclo y se debe
revalidar para comprobar y verificar el cumplimiento de los objetivos de validacion.

La necesidad de abordar esta problematica radica el compromiso de garantizar
que el laboratorio CESECCA-ULEAM EP ofrezca datos precisos y fiables que se
ajusten a los estandares internacionales. La revalidacion del método de refractometria
no solo aumentara la precision de los andlisis, sino que también mejorara la capacidad

del laboratorio para mantener la calidad en sus procesos de medicidn y analisis.



Preguntas directrices
1. ¢Cumplira con los objetivos de validacion inicial las pruebas del método de

solidos solubles?
2. ¢Se podra estimar la incertidumbre del método de solidos solubles?

3. ¢Qué factores afectan la exactitud y precision de las mediciones de sélidos
solubles por refractometria en el laboratorio CESECCA-ULEAM EP?

Objetivos

Objetivo General
e Revalidar el método refractométrico solidos-solubles del area de cromatografia

para la certificacion de la validez de los resultados.

Objetivos Especificos

e Definir las matrices alimentarias segun los alimentos mas comunes que
solicitan el servicio analitico para la realizacién de las pruebas de revalidacion
del método sélidos-solubles.

e Realizar las pruebas analiticas a las matrices para la obtencion de resultados
y calculos estadisticos de la validacién para la verificacion del cumplimiento de
los objetivos estadisticos.

e Estimar la incertidumbre de validaciéon del método soélidos-solubles para el

conocimiento de las contribuciones dentro del analisis.



Justificacion

La necesidad de revalidar el método de refractometria en el laboratorio
CESECCA surge debido a que el tiempo inicial de validacion de este método ha
cumplido su ciclo. La revalidacion es crucial no solo para mantener los métodos
actuales actualizados y precisos, sino también para resolver los problemas asociados
con las variables que influyen en el proceso de mediciones y puede contribuir al

calculo de incertidumbre.

La revalidacion del analisis de sélidos solubles por refractometria en
laboratorios de ensayo es fundamental no solo para asegurar la calidad y confiabilidad
de los datos obtenidos en productos alimentarios y otras soluciones acuosas, donde
el contenido de sdlidos solubles representa un indicador clave de calidad, sino también

para su impacto directo en la salud.

En particular, el analisis preciso de sélidos solubles, expresados comunmente
en grados °Brix, es esencia en la industria alimentaria para evaluar el contenido de
azucar, la madurez, el sabor y la composicion de frutas, jugos y otros productos. Este
aspecto es de gran importancia en productos dirigidos a personas con enfermedades
como la diabetes, una condicion de salud en la que la regulacion del azucar es crucial.
Estudios han demostrado que el consumo elevado de azucares puede contribuir a
enfermedades metabdlicas, y la correcta medicion de soélidos solubles permite
clasificar y etiquetar con mayor precisiéon los alimentos, informando al consumidor de

manera confiable.

Adicional a esto, la precisién en la medicion de sélidos solubles esta ligada a la
incertidumbre de medicién, que es fundamental para cumplir con los estandares de
calidad y transparencia en el etiquetado de productos alimentarios. La correcta
determinacion de esta incertidumbre permite definir margenes de error precisos, lo
cual es especialmente relevante en alimentos donde el contenido de azucar es un
factor de riesgo potencial para la salud. Un método de medicién con baja incertidumbre
garantiza que el etiquetado refleje adecuadamente el contenido de azucar y minimiza
el riesgo de consumir productos que puedan afectar negativamente la salud



CAPITULOI

1 Fundamentacion Teodrica

1.1 Antecedentes Investigativos

En la Universidad de Antioquia-Medellin, Bedoya Lora Franky (2009) de la
facultad de ingenieria, en su documento titulado ~ Informe de practica profesional
homologacion de métodos de analisis fisicoquimico empleados y validacion del
meétodo para la determinacion de grados brix™ concluyé que, la validacion arrojo
valores que en general se asemejan con los criterios de aceptacion sefalados. Mas
no obstante el parametro que menos se ajustd a lo requerido fue la linealidad; sin
embargo, se conoce que las respuestas, indice de refraccidon o densidad, y los valores
dados como grados Brix se ajustan a una ecuacion polindmica, que incluso es usada
internamente en los equipos para realizar la conversion respectiva. Por otro lado, en
la prueba de robustez se cuantificaron los efectos de los factores que contribuyen
negativa o positivamente el analisis de grados Brix en bebidas gaseosas y jarabes. Se
verificd, ademas, el rango de trabajo comprendido entre 7 y 12 °B para bebidas
gaseosas y 7 a 60 °B para jarabes; se establecid el sesgo en cada nivel de
concentracion y la incertidumbre asociada en cada equipo. Otro parametro como la
especifidad confirmaron la identidad en la medicién, en otras palabras, lo que
realmente se esta midiendo es azucar y que las interferencias, aunque contribuyen en

la lectura, no lo hacen de manera significativa.

Respecto a la guia de Laboratorio para Validacion de Métodos y Temas
Relacionados, elaborada por Eurachem, (2016) titulada "La Adecuacion al Uso de los
Meétodos Analiticos” establece que, la validacion de métodos es un requisito
importante en la practica de los analisis quimicos y permite a los quimicos demostrar
que un método es 'adecuado para el uso previsto’. La definicion segun Eurachem de
validar un método es basicamente el proceso para definir un requisito analitico, y la
confirmacion de que cuenta con capacidades consistentes con las aplicaciones
requeridas. Un laboratorio puede adoptar un procedimiento validado que, por ejemplo,
ha sido publicado como una norma, o adquirir un sistema de medida completo y
emplearlo para una aplicacién especifica a partir de un desarrollo comercial. Para un
resultado analitico, ser apto para su uso implica que éste debe ser lo suficientemente

fiable para que cualquier decisién basada en él, pueda ser tomada con confianza.
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Debe validarse el desempeio de un método y estimar la incertidumbre del resultado,
para un determinado nivel de confianza. La incertidumbre se debe evaluar y citar de
tal manera que sea ampliamente reconocida, internamente consistente y facil de

interpretar.

Respecto al articulo “Metodologia de validacion y manejo de cruces en la
mejora genética en cafia de azucar” en la Estacion Territorial de Investigaciones de la
Cafia de Azlcar Oriente Sur. Santiago de Cuba, Cuba/ARTICULO ORIGINAL,
elaborado por Rodriguez, Gross, Puchades, & Isaguirre (2020). El objetivo del trabajo
fue establecer una metodologia de clasificacion y manejo de cruces biparentales en
el programa de seleccion genética de la cana de azucar en Cuba, a partir de la
informacion de seleccion y la estimacion de su valor genético. Se establecieron siete
categorias para la clasificacion de los cruces: cruce muy descartado, descartado,
moderadamente descartado, exploratorio, moderadamente comprobado, comprobado
y muy comprobado. El método propuesto permite hacer mas eficiente los programas
de cruzamiento y seleccion genética de la cafa de azucar. Es necesario realizar
estudios detallados en condiciones de campo, en donde se contemple la
implementacion de fertilizacion sintética en dosis reducidas, para validar la capacidad
de las cepas rizobacterianas de la especie P. putida como biofertilizantes capaces de
promover el crecimiento vegetativo y rendimiento de fruto en plantas de pimiento

morrén con un enfoque de produccion agricola sustentable y ecolégicamente viable.

En una tesis titulada "Desarrollo y validacion de una metodologia para la
identificacién de azucares simples en chocolates mediante HPLC-indice de
refraccion’, realizado por Lépez Opazo (2022), de la Universidad de Chile. Se utilizé
la metodologia de HPLC-IR, utilizando una columna amino NH2, y una mezcla de
solventes, acetonitrilo: agua grado HPLC (80:20), como fase maovil. Se comprobd la
separacién y se obtuvieron los tiempos de retencion de los picos cromatograficos de
los carbohidratos (fructosa, glucosa, sacarosa, maltosa y lactosa). Los resultados
obtenidos para las muestras de chocolate presentaron un LD inferior a 0,00061 g/mL
para glucosa, sacarosa y maltosa, con una repetibilidad y reproducibilidad menor al
16%. La recuperacion para sacarosa, glucosa, fructosa y maltosa fue superior a un
99%. Con este estudio se permitié corroborar que todas las muestras de chocolate sin
azucar se encontraron con resultados cercanos al limite de cuantificacion establecido,

siendo todos menor a 10 g/ mL cumpliendo con la ley establecida por el pais.
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En el siguiente articulo “Un método cromatografico para la determinacion de
sacarosa en bebidas comerciales con aztcar anadida” realizado por Lopez, (2023) de
la Universidad de Costa Rica, San Ramén, Costa Rica. Se determinaron parametros
analiticos de prueba que permitieran definir una metodologia analitica adecuada a las
condiciones instrumentales imperantes en el laboratorio utilizado y las columnas
analiticas disponibles para el fin previsto. Todas las pruebas fueron realizadas en el
Laboratorio de Quimica del Recinto de Grecia, de la Universidad de Costa Rica, para
lo cual se utilizé un cromatografo de liquidos de alta resolucién marca Thermo, con
detector de indice de refraccion (HPLC-IR) y bomba cuaternaria. Esto, como parte del
trabajo demandado por el proyecto de investigacion 540-C0-126, Diagndstico del
consumo de sacarosa proveniente de bebidas comunes de venta libre en Costa Rica
y su relacién con la dosis diaria maxima. Las metodologias HPLC probadas con la
columna Amino y la columna Carbohydrate Ca2+ no mostraron resultados adecuados
para la cuantificacion de sacarosa con las condiciones implementadas en el
Laboratorio especifico. La columna Phenyl junto con una fase movil compuesta por
agua tipo 1 constituyen las condiciones cromatograficas mas favorables alcanzadas
durante el desarrollo del método, para la cuantificacion de sacarosa por HPLC con
deteccion de indice de refraccion. La validacion del método analitico respalda las
condiciones obtenidas para la linealidad, repetibilidad, precision intermedia y la
exactitud del método por medio de la veracidad; por lo cual, es apto para
implementarlo en el analisis confiable de sacarosa en bebidas comerciales bajo las

condiciones validadas en esta investigacion recomendada.

Los parrafos analizados ofrecen una visién integral sobre la validacion de
métodos analiticos en diferentes contextos, destacando su importancia en la
obtencién de resultados fiables y la toma de decisiones informadas. En primer lugar,
el informe de Bedoya Lora resalta la relevancia de evaluar la linealidad y la robustez
en el analisis de grados Brix, mientras que la guia de Eurachem enfatiza que la
validacion es esencial para asegurar la idoneidad de un método para su uso previsto.
Ademas, el articulo sobre la cafia de azucar demuestra cdmo una metodologia bien
estructurada puede optimizar los programas de seleccion genética, subrayando la
necesidad de validacidon en entornos especificos. Finalmente, los estudios de HPLC
en chocolates y bebidas comerciales ilustran la aplicabilidad de estas técnicas en la

industria alimentaria, confirmando que la exactitud y la precision son fundamentales
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para garantizar la calidad de los productos. En conjunto, estos trabajos destacan no
solo la diversidad de enfoques en la validacion de métodos, sino también su impacto

en la mejora continua de procesos analiticos en diferentes campos.
1.2 Bases Teoéricas

1.2.1 Fundamentos de refractometria

De acuerdo con ELBS (2022) se conoce como refractometria al método que se
emplea para llevar a cabo el calculo del indice de refraccion de una muestra. La
finalidad de este proceso es tener conocimiento sobre su composicion. Es decir, la
refractometria es la técnica que puede determinar la concentracion de las soluciones.
El indice de refraccion; en términos técnicos, es la relacién de la velocidad de la luz
en un espacio vacio en relacion con la velocidad de la luz mediante una sustancia.
Por lo tanto, podemos entender que el indice de refraccién sera diferente en vaso
vacio y en un vaso con agua. Esto sucede porque la luz se “desvia” al viajar a través
de una sustancia que dispone de un indice de refraccién diferente. En este sentido,
se comprende que la refractometria se produce al medir este indice e interpretar los

resultados que muestre en diferentes condiciones.

El indice de refraccion no sélo dicta la curvatura de la luz en las interfaces, sino
que también influye en la propagacion de ondas electromagnéticas dentro de un medio
(Born & Wolf, 1999).

La refractometria se basa en principios épticos fundamentales, siendo la Ley
de Snell uno de los pilares tedricos mas importantes. Para Smith (2007) esta teoria es
esencial para el diseiio de sistemas opticos, ya que permite predecir como se
comportara la luz al atravesar diferentes componentes 6pticos con distintos indices de

refraccion.

1.2.2 Método refractométrico

Los llamados refractometros se utilizan para medir el indice de refraccion de
materiales transparentes sélidos y liquidos. Usando estos dispositivos, también se
determina la cantidad de sodlidos contenidos en cualquier material liquido. Con el
dispositivo de medicion del refractometro, se mide el indice de refraccion de una

sustancia de pureza conocida y el valor obtenido se compara con los estandares. De
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esta manera, otras propiedades fisicas y el indice de refracciéon de una sustancia no

reconocida se combinan para definir qué es la sustancia.

En el sector alimentario, los métodos refractométricos se utilizan en el analisis
de productos alimenticios como el aceite y el jugo de frutas. También se utiliza con
frecuencia en las industrias farmacéutica, quimica y azucarera. Los laboratorios
suelen utilizar los métodos refractométricos de forma segura por su facilidad y
precision (EUROLAB, 2024).

Esta técnica analitica se basa en la medicion del cambio de direccién que sufre
el haz de luz al pasar de un medio a otro, y donde se representa el porcentaje en peso
de sacarosa pura en solucion. En la actualidad tiene muchos usos en las industrias
alimentarias, usado como pruebas para control de calidad de jugos, néctares,

mermeladas y muchos alimentos mas (Gibbs, 2014).

1.2.3 Sodlidos solubles

Los solidos solubles son una medida importante en el analisis de alimentos y
productos agricolas, especialmente en frutas, jugos y vinos. Su cuantificacién permite
conocer la cantidad de azucares, acidos, minerales y otros compuestos solubles
presentes en una muestra. La refractometria es una técnica instrumental y objetiva
que mide el contenido de sdlidos solubles en una solucion mediante el indice de
refraccion, siendo este un analisis fisico.quimico. En este sentido, Méndez (2020)
sefiala que, el analisis fisicoquimico brinda poderosas herramientas que permiten
caracterizar un alimento desde el punto de vista nutricional y toxicoldgico, y constituye
una disciplina cientifica de enorme impacto en el desarrollo de otras ciencias como la

bioquimica, la medicina y las ciencias farmacéuticas.

De acuerdo con Maier (1981) los sdlidos solubles estan formados
principalmente por azucares, acidos organicos y sales, y su concentracion se mide en
grados Brix (°Brix), que indican el porcentaje de sacarosa en solucion. Esta medicion
se utiliza frecuentemente en alimentos como frutas y jugos, donde actia como
indicador de madurez y calidad, facilitando decisiones sobre la cosecha y control de

procesos en la industria alimentaria.

Los grados Brix son el porcentaje de sodlidos solubles presentes en una

sustancia. En el caso de las frutas, este valor indica la cantidad de azucares
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(sacarosa) presente en el fruto, y su determinacién es crucial en la industria

alimentaria para evaluar la calidad y madurez de los productos (Riojas, 2022)

1.2.4 Validacion de métodos analiticos

La validacién de métodos es un requisito importante en la practica de los
analisis quimicos. Asegurarse que un método especifico produce resultados
confiables y precisos para su propdsito previsto se basa en criterios estandarizados
que aseguran la calidad de los datos obtenidos mediante la validacion de métodos
analiticos. Entre estos se destaca la especificidad, precision, exactitud, linealidad,

robustez.

La exactitud y la precisidén se pueden evaluar de forma independiente, cada una
con una aceptacidn predefinida. Alternativamente, la exactitud y la precision se
pueden evaluar en combinacion. Una alternativa a la evaluacion separada de exactitud
y precision es considerar su total impacto mediante la evaluacion frente a un criterio
de desemperfio combinado. Los datos generados durante el desarrollo pueden ayudar
a determinar el mejor enfoque vy refinar criterios de rendimiento apropiados con los
que se comparan la exactitud y la precision combinadas. La exactitud y precision
combinadas se pueden evaluar mediante el uso de un intervalo de prediccidn, una
tolerancia intervalo o intervalo de confianza. Otros enfoques pueden ser aceptables si
estan justificados (FDA, 2024).

La robustez de un procedimiento analitico es una medida de su capacidad para
cumplir con los criterios de rendimiento esperados durante el uso normal. La robustez
se prueba mediante variaciones deliberadas de los parametros del procedimiento
analitico y debe tener en cuenta la duracién del analisis (incluida la estabilidad de las
preparaciones de muestras y los reactivos). EI conocimiento previo y la evaluacion de
riesgos pueden informar la seleccidén de parametros a investigar durante el estudio de
robustez. Se deben estudiar aquellos parametros que probablemente influyan en el
rendimiento del procedimiento durante el periodo de uso previsto (ICH, 2023).

El laboratorio debe validar los métodos no normalizados, los métodos que
disefa o desarrolla, los métodos normalizados empleados fuera del alcance previsto,
asi como las ampliaciones y modificaciones de los métodos normalizados, para

confirmar que los métodos son aptos para el fin previsto. La validacién debe ser tan
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amplia como sea necesario para satisfacer las necesidades del tipo de aplicacion o

del campo de aplicacion dados (International Organization for Standardization, 2005).

La validacion o la verificacion de un método se realizan mediante una serie de
pruebas normalizadas y experimentales de las que se obtienen datos sobre su
exactitud, precision, etc. El proceso que ha de seguirse para ello debe constar por
escrito como procedimiento normalizado de trabajo. Una vez validados o verificados
los métodos, su utilizacion habitual en el laboratorio debe ser autorizada formalmente

por la persona responsable, por ejemplo, el director del mismo (UNODC, 2010).

1.2.5 Laboratorios de ensayos
La ISO/IEC 17025, 2017 establece los requisitos para la competencia técnica y

el sistema de gestion de calidad de los laboratorios de ensayo y calibracion.

Esta norma asegura que los laboratorios sean capaces de producir resultados
fiables y trazables mediante procesos estandarizados. Entre los aspectos clave se
destacan la necesidad de una gestion eficiente de recursos, el uso de equipos
calibrados y la evaluacion de incertidumbre en las mediciones. Ademas, promueve la
imparcialidad y confidencialidad en los resultados, asi como la trazabilidad metroldgica
hacia estandares internacionales. La norma también introduce un enfoque basado en
riesgos para mejorar la toma de decisiones y garantizar la mejora continua en los

procedimientos del laboratorio

Es de vital importancia que el laboratorio tenga trazabilidad en sus mediciones
analiticas; es decir, que el resultado de una medicion o valor de un patrén pueda
relacionarse a referencias declaradas con su incertidumbre asociada, a través de una

cadena ininterrumpida de comparaciones (JCGM 200, 2012).

Para un resultado analitico, ser apto para su uso implica que éste debe ser lo
suficientemente fiable para que cualquier decisiéon basada en él, pueda ser tomada
con confianza. Debe validarse el desempefio de un método y estimar la incertidumbre

del resultado, para un determinado nivel de confianza. (Eurachem, 2016).

1.2.6 Normas ISO para validacion de métodos

La ISO/IEC 17025:2017 define los requisitos esenciales para asegurar la
competencia técnica de los laboratorios de ensayo y calibracién. La norma establece
que los laboratorios deben validar los métodos utilizados, garantizando que estos sean
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adecuados para su aplicaciéon especifica y capaces de proporcionar resultados

precisos, consistentes y trazables a estandares internacionales reconocidos.

La ISO 5725-1:2023 se enfoca en la evaluacién de la exactitud de los métodos
y resultados de medicion, considerando dos componentes fundamentales: veracidad
y precision. La veracidad se refiere a la cercania de los resultados al valor verdadero
o de referencia, mientras que la precision mide la coherencia de los resultados bajo
condiciones repetidas. Esta norma proporciona directrices para disefar estudios de
precision, analizar datos estadisticos, y establecer criterios para la reproducibilidad y

repetibilidad de los métodos empleados en laboratorios

La ISO 21748:2017 establece pautas para la interpretacién y aplicacion de los
conceptos de repetibilidad, reproducibilidad e incertidumbre en la validacion y
verificacion de métodos analiticos. Esta norma es fundamental para analizar la
variabilidad de los resultados y definir la incertidumbre de las mediciones, asegurando
que los datos obtenidos sean adecuados y consistentes con el propdsito del analisis.
Asimismo, proporciona procedimientos especificos para el calculo de estas métricas,
considerando diversas fuentes de variacién, como el desempeno de los operadores,
las condiciones de los equipos utilizados y los factores ambientales que pueden influir

en las mediciones.

1.2.7 Normativas y Estandares Internacionales

El cumplimiento de normativas y estandares internacionales es fundamental
para garantizar la fiabilidad y la aceptacion de los métodos analiticos en los
laboratorios. Entre las normativas mas importantes se encuentra la (ISO/IEC:17025,
2017) que establece, los requisitos generales para la competencia de los laboratorios
de ensayo y calibracién. Esta norma exige la implementacion de sistemas de gestion
de la calidad que aseguren la validez de los resultados obtenidos. También,
organismos como AOAC International proveen directrices especificas para la
validacion de métodos en el ambito de la alimentacion y la cromatografia.

La certificacion normativa ISO IEC 17025 se desarrolld con el objetivo de guiar
a los laboratorios en cuestiones como la administracion de calidad y los
requerimientos técnicos para su adecuado funcionamiento. Dicha norma cumple con

los requerimientos técnicos de la familia ISO 9000. Por lo tanto, toda organizacion que
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cumple con los requerimientos de ISO IEC 17025 también cumple con los

requerimientos de 1ISO 9000.

Mientras que los requerimientos de ISO 9000 son genéricos y pueden ser
aplicados a todo tipo de organizaciones, los requerimientos de I1ISO IEC 17025 son
solo especificos para los laboratorios de ensayo y calibracién. La norma trata
cuestiones tales como: la competencia técnica del personal, la conducta ética, la
utilizacién de ensayos bien definidos y procedimientos de calibracion, participacion en

ensayos de pericia y contenidos de informes de ensayos y certificados.

1.2.8 Servicio de Acreditacion Ecuatoriano (SAE)

El Servicio de Acreditacién Ecuatoriano (SAE) asociada al Ministerio de
Industrias y Productividad, es la institucion publica del Ecuador encargado de la
acreditacion de los OEC (Organismos Evaluadores de la conformidad, su sede se
encuentra ubicada en la ciudad de Quito y creado bajo personeria juridica en 2007,
como lo indica la (Universidad Tecnica de Ambato, 2007). ElI SAE tiene la funcién de
acreditar en 3 sectores en especifico: los laboratorios, los organismos de inspeccion
y organismos que deben certificarse donde productos y servicios deben encontrarse
conformes a los reglamentos y las normativas nacionales e internaciones a través de

ensayos, certificaciones, inspecciones y calibraciones.

Servicio de Acreditacion Ecuatoriano, Indica que esta institucion es
responsable de la acreditacion o reconocimiento de la competencia técnica de los
diferentes organismos evaluadores de la conformidad (OEC). Entre estos se
mencionan servicios de ensayos, calibracion, inspeccion o certificaciones de sistemas

de gestién, personas o productos.

El servicio de acreditacion ecuatoriano constituye como parte fundamental del
Sistema Ecuatoriano de Calidad, junto con el Servicio Ecuatoriano de Normalizacion
(INEN) e incluso normas internacionales dependiendo de los diferentes el ambito de

aplicacion o al sector en especifico.

El Servicio de Acreditacion Ecuatoriano ofrece sus servicios en concordancia
con normas internacionales a diversos sectores, ya sean productivos, econdmicos o
sociales, y en todos los niveles organizacionales. Ademas, participa constantemente

con politicas publicas con el fin de desarrollar esquemas especificos de evaluacion de
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la conformidad, proporcionando apoyo técnico a través de profesionales con amplia

experiencia, lo que asegura confianza en el proceso. (Gobierno del Ecuador, 2016).

1.2.9 Sistema Ecuatoriano de Calidad (SEC)

Cevallos Macias (2010) nos indica que, el sistema ecuatoriano de calidad
consiste en una agrupacion de procesos, procedimientos y organizaciones publicas
cuya responsabilidad consiste en la ejecucion de principios, mecanismos de calidad y
la evaluacion de la conformidad. Siendo de caracter técnico y sujeto a los principios

de equidad o trato nacional, equivalencia, participacion, excelencia e informacion.

El Sistema Ecuatoriano de Calidad esta compuesto por diferentes partes o
instituciones. El Servicio de Acreditacién Ecuatoriano (2016), nos indica que estas
partes son el Comité Interministerial de la Calidad (responsable de los directrices y
politicas en el sistema de calidad), el Servicio Ecuatoriano de Normalizacion - INEN
(Organismo competente en materia de reglamentos, normas y metrologia), el Servicio
de Acreditacion Ecuatoriano — SAE (responsable de las acreditaciones o
reconocimientos de competencias técnicas de organismos evaluadores de la
conformidad), varios organismos publicos que, segun sus responsabilidades, pueden
establecer normas y procedimientos para evaluar si se cumplen esas normas y el
Ministerio de Industrias y Productividad, que es la institucién principal encargada de

dirigir este sistema de calidad en Ecuador.

Las leyes del sistema ecuatoriano de calidad tienen la fundamental tarea de
establecer un marco juridico del sistema ecuatoriano de calidad, sus funciones
buscan, regular los principios, politicas y organizaciones relacionadas con las
actividades vinculadas con la evaluacién de la conformidad, garantizar el complimiento
de derechos ciudadanos, proteccién de la vida humana, la proteccién del consumidor
ante practicas fraudulentas, y la promocion e incentivo de una cultura de calidad y

mejora continua de la sociedad. (Gobierno del Ecuador, 2007)
1.3 Marco Legal y Ambiental

1.3.1 Constituciéon de la Republica del Ecuador
Capitulo segundo- Derechos del buen vivir: Seccién primera Agua vy

alimentacion.
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Art. 13.- Las personas y colectividades tienen derecho al acceso seguro y
permanente a alimentos sanos, suficientes y nutritivos; preferentemente producidos a
nivel local y en correspondencia con sus diversas identidades y tradiciones culturales.
El Estado ecuatoriano promovera la soberania alimentaria. (Constitucion de la
Republica del Ecuador, 2008)

1.3.2 Norma NTE INEN ISO/IEC 17025:2018
El laboratorio debera contar con procedimientos adecuados para asegurar la
calidad de las actividades de muestreo. Estos procedimientos deben incluir como

minimo:

= Los criterios para la aceptacion o rechazo de muestra.

= Personal autorizado debe revisar controles de los reportes de muestreo antes
de su aprobacion para asegurar que el muestreo se llevé a cabo de acuerdo a
las etapas criticas definidas dentro de los planes de muestreo y/o
procedimientos;

= El laboratorio debe tener un programa definido para llevar a cabo revisiones
independientes de todos los resultados que emanan de las actividades de
muestreo.

» Se deben realizar testificaciones individuales de los técnicos de muestreo para
garantizar la consistencia técnica entre el personal. El laboratorio debe disenar
un calendario para testificar a quienes realizan métodos de muestreo
asegurando un numero representativo de muestreos.

» Todos los numerales definidos en la NTE INEN- ISO/IEC 17025:2018.

(SAE, 2019, pag. 8)

1.3.3 Métodos oficiales de analisis, AOAC, Edicion 21t afio 2019, Capitulo
44.1.04 (932.14c) DE/CESECCA/60
Dentro del compendio de la AOAC, el método AOAC 932.14c, incluido en la 212
edicion de los Métodos Oficiales de Analisis de AOAC International (2019), establece
el protocolo para la determinacion de solidos solubles en productos liquidos como
jugos y otros alimentos liquidos. Este método se basa en el principio de refractometria,
que mide el indice de refraccién de una solucion para cuantificar el contenido de

sélidos solubles. El indice de refraccion es una propiedad optica que varia en funcion
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de la concentracion de solutos disueltos, permitiendo asi un analisis preciso del
contenido de solidos solubles. (AOAC INTERNACIONAL, 2023)

En el contexto del laboratorio CESECCA, la adopcion y revalidacién del método
932.14c garantiza que los analisis de sodlidos solubles se realicen conforme a
estandares internacionalmente reconocidos. Este método es ideal para productos
donde los sélidos solubles son un indicador de calidad o frescura, como en el caso de

jugos de frutas y otros liquidos alimenticios.

Revalidar el método AOAC 932.14c implica confirmar que el laboratorio
CESECCA puede obtener resultados precisos y confiables de acuerdo con este
estandar. La revalidacion es esencial cuando se modifican condiciones del método, el
personal o los equipos, y es un requerimiento bajo ISO 17025 para asegurar que los
laboratorios mantengan su competencia técnica en el tiempo. Este proceso de
revalidacion permite que los resultados generados por CESECCA sean validos y

aceptados en aplicaciones industriales, comerciales y regulatorias.
1.4 Marco Metodoldégico

1.4.1 Modalidad basica de la investigacion

La modalidad de la investigacion es experimental e investigativa, dado el
analisis técnico y cientifico realizado por el laboratorio CESECCA en la revalidacion
del método refractométrico para la determinacion de sdlidos solubles en muestras de
pulpas de frutas, mermeladas y bebidas, dentro del area de cromatografia. Este
proceso incluye la evaluacion de los blancos de reactivos y la estimacién de la nueva
incertidumbre asociada, con el objetivo de asegurar la confiabilidad de los resultados
obtenidos. Todo ello, siguiendo los estandares de calidad, veracidad y conformidad

establecidos por las normativas aplicables.

1.4.2 Enfoque de la investigacién

El proyecto de investigacion "Revalidacion del método refractométrico solidos
solubles en el area de cromatografia del laboratorio CESECCA" de la Universidad
Laica Eloy Alfaro de Manabi, tiene como enfoque principal la accion correctiva de
revalidar el método analitico utilizado, con el fin de optimizar su desempefio y asegurar

su cumplimiento con los estandares de calidad establecidos. Este proceso busca
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levantar cualquier no conformidad identificada y garantizar la precision y confiabilidad

de los resultados en el analisis de solidos solubles.

1.4.3 Nivel de investigacion

La investigacion busca alcanzar un nivel descriptivo experimental, mediante la
aplicacion de ensayos técnico-cientifico y el uso de herramientas estadisticas para
evaluar la incertidumbre del método refractométrico de sdlidos solubles. De manera
aplicativa, se emplearan pruebas estadisticas que permitan estimar con precision
dicha incertidumbre y, a su vez, asegurar la calidad y confiabilidad de los resultados
obtenidos. Este proceso tiene como objetivo la revalidacion del método analitico ante
el SAE (Servicio de Acreditacion Ecuatoriano), garantizando asi su adecuaciéon y

validez para su implementacion en el laboratorio CESECCA.

1.4.4 Poblacion de estudio

La poblacidon de estudio para esta investigacion esta compuesta por una
variedad de muestras alimentarias seleccionadas que son combinadas analizadas en
el area de cromatografia del Laboratorio CESECCA. Estas muestras representan
diferentes matrices con niveles variados de sodlidos solubles, lo que permite una
evaluacién exhaustiva y precisa del método refractométrico de revalidado.
Especificamente, la poblacion incluye: Aguas, jugos, colas, pulpas, mermeladas,

frutas disecadas.

1.4.5 Tamanho de la muestra

El tamano de la muestra para esta investigacion se mide considerando la
representatividad de las matrices seleccionadas, la diversidad de los sélidos solubles
presentes y el alcance del método refractométrico. En total, se analizaran 30 muestras

distribuidas de la siguiente manera:

e Aguas: 5 muestras de agua potable y tratada, representando matrices con
bajos niveles de sdlidos solubles, utilizadas como controles.

e Jugos: 5 muestras de jugos naturales y concentrados de diferentes frutas,
seleccionadas por su variabilidad en contenido de sdlidos solubles debido a
diferencias en formulacién y procesos de produccion.

e Colas: 5 muestras de refrescos carbonatados, elegidas por su complejidad
analitica, dada la presencia de azucares afadidos y carbonatacion.
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1.4.6

Pulpa: 5 muestras de pulpa de frutas semiprocesadas, que presentan altos
niveles de sélidos solubles derivados de su composicion natural.

Mermeladas: 5 muestras de conservas de frutas con diferentes niveles de
azucar y consistencia, seleccionadas por su heterogeneidad y retos analiticos.
Fruta disecada: 5 muestras de frutas secas que concentran sélidos solubles
debido a la eliminacion del agua durante el proceso de deshidratacion, lo que

las convierte en matrices solidas para analisis.

Técnicas de recoleccion de datos

Para la revalidaciéon del método refractométrico en la determinacion de soélidos

solubles, la técnica de recoleccidn de datos se basara en un proceso estructurado que

asegure la precision, consistencia y validez de los resultados obtenidos.

Muestreo de las Muestras:

Se tomara una cantidad representativa de cada tipo de muestra (agua, jugos,
colas, pulpas, mermeladas y frutas desecadas) en las condiciones habituales
en las que son analizadas en el laboratorio CESECCA.

Las muestras seran identificadas con un cddigo unico para su seguimiento y

para asegurar la trazabilidad durante todo el proceso de analisis.

Preparacion de las muestras:

Para las muestras liquidas (agua, jugos, colas), se utilizaran frascos limpios
para evitar contaminaciones y se verificaran las condiciones de temperatura,
pues esto puede afectar los resultados en la medicion de sélidos solubles.

Las muestras de pulpa, mermeladas y frutas desecadas seran previamente
homogeneizadas y procesadas si es necesario para asegurar la consistencia
en los analisis. Las frutas deshidratadas se trituraran o disolveran en una
pequena cantidad de agua, segun el procedimiento recomendado para analisis

refractomeétrico.

Medicion con refractometro:
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Se utilizara un refractometro de alta precision, calibrado antes de cada sesion
de analisis, para medir el indice de refraccidon de cada muestra. Los datos
obtenidos en cada medicion se registraran en una hoja de datos.

La medicion se repetira varias veces para cada muestra para asegurar la
precision de los resultados, minimizando errores por variaciones instrumentales

o de manipulacion.

Condiciones Controladas:

Se mantendran condiciones constantes de temperatura en el laboratorio, ya
que la temperatura puede influir en la lectura del refractometro.

Las mediciones se realizaran en condiciones estandarizadas para todas las
muestras, usando los mismos métodos de preparacion y equipos para asegurar

la comparabilidad de los resultados.

Registro y Analisis de los Datos:

Los valores obtenidos del indice de refraccion se convertiran en la
concentracion de solidos solubles utilizando la formula estandar y las tablas de
calibracion proporcionadas para el refractéometro.

Los resultados se registraran y se analizaran utilizando herramientas
estadisticas para determinar la precision, exactitud y posibles desviaciones en
los datos, permitiendo evaluar el rendimiento del método refractométrico en las

diferentes matrices.

Evaluacion de resultados:

Se compararan los resultados obtenidos con los valores estandar (cuando
estén disponibles) o con los métodos de referencia para evaluar la confiabilidad
y exactitud del método refractométrico.

Se realizaran analisis de dispersion y otros calculos estadisticos para
determinar la variabilidad y consistencia de los resultados.

1.4.7 Plan de recoleccion de datos

El plan de recoleccion de datos para la presente investigacion se desarrolla en

etapas claramente definidas, que aseguran la obtencion de informacién precisa y
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confiable para la revalidaciéon del método refractométrico en la determinacion de

solidos solubles. Las etapas son las siguientes:

Selecciéon y Muestreo

Identificacion de Muestras: Se seleccionan las muestras representativas de
las diferentes matrices: aguas, jugos, colas, pulpas, mermeladas y frutas
desecadas. Estas matrices abarcan un rango diverso de concentraciones vy

complejidades analiticas.

Cantidad de Muestras: Se recolectan 30 muestras, distribuidas en 5 para cada
categoria, asegurando una representacion adecuada de las matrices

alimentarias seleccionadas.

Preparacion de las Muestras

Liquidos (aguas, jugos, colas): Se recolectan y almacenan en recipientes
estériles y sellados, manteniendo condiciones de conservacion adecuadas

para evitar alteraciones.

Semisdlidos (pulpa de frutas, mermeladas): Se homogenizan para asegurar

uniformidad y evitar variaciones durante la medicion.

Sélidos (frutas desecadas): Se procesan mediante trituracion o disolucién en
agua destilada, siguiendo los protocolos establecidos para su preparacion

analitica.

Medicion de Sélidos Solubles

Instrumento: Se emplea un refractometro calibrado previamente, con ajustes

a la temperatura de referencia (generalmente 20 °C) para asegurar la precision.

Procedimiento: Cada muestra se analiza por triplicado para minimizar errores

y garantizar confiabilidad en los datos obtenidos.

Registro: Los resultados de cada medicién se registran de forma sistematica,
incluyendo datos como el tipo de muestra, fecha, temperatura de medicién y

valores del indice de refracciéon obtenidos.

Condiciones de Control
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Calibracion: El refractometro se calibra diariamente con soluciones estandar

de concentracion conocida (generalmente soluciones de sacarosa).

Temperatura ambiental controlada: Las mediciones se realizan en
condiciones estables para evitar variaciones en los resultados debido a

fluctuaciones térmicas.

Validacion y analisis

1.4.8

Comparacioén de resultados: Los datos obtenidos se contrastan con valores
de referencia o estandares establecidos por métodos oficiales (por ejemplo,
AOAC 932.14c).

Analisis Estadistico: Se realiza un analisis descriptivo y pruebas estadisticas

(precision, exactitud, linealidad

Identificacion de Desviaciones: Se detectan posibles inconsistencias en los

datos, las cuales seran analizadas y documentadas.

Procesamiento de la informacion

El procesamiento de la informacién en esta investigacion se lleva a cabo a

través de un enfoque sistematico que permite organizar, analizar y validar los datos

obtenidos en la revalidaciéon del método refractométrico para la determinacion de

solidos solubles.

Organizacion y Codificacion de los Datos

Registro Inicial: Los datos obtenidos en cada medicion (indice de refraccion)
se registran manualmente en hojas de trabajo disefiadas previamente y

digitalizados en una base de datos.

Coadificacién: Cada muestra se identifica mediante un cédigo unico que incluye
informacion relevante como el tipo de matriz, la fecha de andlisis y el lote, lo

que asegura trazabilidad.

Conversion de datos
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Los valores del indice de refraccion se convierten en la concentracion de
sélidos solubles (% Brix) utilizando tablas de referencia proporcionadas por el

fabricante del refractémetro.

Los datos se ajustan a las condiciones de referencia, como temperatura,

empleando formulas especificas de correccion cuando sea necesario.

Control de Calidad de los Datos

Revision de Coherencia: Se verifican los datos registrados para detectar
errores de transcripcidn o valores atipicos que puedan indicar fallas en el

procedimiento.

Replicacion: Se evalua la consistencia de las mediciones triplicadas de cada

muestra, asegurando que estén dentro de un rango aceptable de variacion.

Comparacion con Estandares: Los datos obtenidos se contrastan con los
valores conocidos de soluciones estandar (por ejemplo, soluciones de

sacarosa) para evaluar la exactitud del instrumento.

Analisis estadistico

Precision: Se calcula la desviacion estandar relativa (RSD) entre las

mediciones repetidas para determinar la consistencia del método.

Exactitud: Se realiza una comparacién entre los resultados experimentales y

los valores de referencia proporcionados por el método oficial AOAC 932.14c.

Representacion de los Resultados

Tablas Resumen: Se organizan los datos procesados en tablas para cada tipo
de muestra, mostrando valores promedio, desviaciones estandar y rangos de

medicion.

Graficos: Se elaboran graficos como histogramas, diagramas de dispersion y
curvas de calibracion para ilustrar patrones y relaciones observadas.

Interpretacion y Conclusiones
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o Evaluacion del Método: Se analiza el desempefio del método refractométrico

basado en los resultados obtenidos en las diferentes matrices.

o« Deteccion de Desviaciones: Se identifican y documentan las posibles

limitaciones o errores que puedan afectar el método.

o Validacion final: Con base en el analisis estadistico, se emiten conclusiones
sobre la validez, confiabilidad y aplicabilidad del método refractométrico para

cada matriz evaluada.
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CAPITULO I
2 Sistematizacién de la experiencia

2.1 Descripcion del lugar donde se desarrolla el proyecto

El proyecto se desarroll6 en el Centro de Servicio para el Control de la Calidad
(CESECCA, organizacion adscrita a la Facultad de Ingenieria Industrial de la
Universidad Laica Eloy Alfaro de Manabi que desde marzo del 2024 esta siendo
administrado financieramente por la Empresa Publica Estudios y Construcciones
ULEAM EP. Se orienta al control de la calidad mediante la realizacion de analisis

fisicoquimicos y microbioldgicos.

Estos analisis se realizan bajo metodologias normalizadas y protocolos técnicos
validados siguiendo los lineamientos establecidos por organismos nacionales como el

Instituto Ecuatoriano de Normalizacion (INEN).

A través de su labor, CESECCA no solo brinda soporte técnico a la comunidad
académica y productiva regional, sino que también promueve el desarrollo de
capacidades analiticas y la formacion profesional de estudiantes universitarios
mediante la integracion de practicas preprofesionales en un entorno controlado,

regulado y orientado al aprendizaje practico en el contexto real de la industria

2.1.1 Componentes estratégicos de la gestion de la calidad

Objetivos institucionales

. Brindar servicios de ensayos fisico-quimicos y microbiologicos de alimentos,
aguas y efluentes industriales de la mejor calidad y competencia y entregar resultados
de analisis veraces, imparciales, correctos y confidenciales, y vigilar la mejora continua

de la calidad de sus servicios.

. Desarrollar, implantar, mantener y mejorar continuamente un Sistema de Gestion
de la Calidad en el laboratorio segun la Norma NTE INEN- ISO/IEC 17025:2018; UNE-
EN ISO/IEC 17025: 2017, enfocado a satisfacer las necesidades del cliente.

. Cumplir siempre con todas las normas y regulaciones legales y con las Buenas

Practicas de Laboratorio (BPL) y mantener excelentes relaciones de servicios con la

comunidad industrial y la ciudadania en general.
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. Alcanzar reconocimiento por la excelente calidad del servicio que presta, en el

ambito local, provincial y nacional.

. Celebrar convenios técnicos cientificos de cooperacion mutua con

organizaciones e Instituciones de Educacién Superior.

. Contribuir con la formacién de los estudiantes universitarios a través de las

Pasantias Académicas y Pre-profesionales.

. Atender las necesidades de ensayos a los sectores productivos en las areas que

cubre este laboratorio.

. Difundir el servicio de ensayos que presta este Laboratorio en el ambito local por
medio de visitas a empresas de la localidad, participacion en ferias, reuniones con las

camaras de produccién de la localidad.
Misién

La mision del Centro de servicio para el Control de la Calidad entidad adscrita a
la facultad de ingenieria industrial de la U.L.E.A.M es realizar ensayos fisicos, quimicos
y microbiolégicos de alimentos, efluentes industriales, aguas en general, para el sector
productivo nacional, microempresas y emprendedores. Con proyecciones en la
investigacion, utilizando métodos de analisis variados, certificados, y confiables, con
personal altamente calificado y motivado, con oportunidades de carrera, sobre una base

financiera solida de crecimiento rentable.

Operando con equipos de alta tecnologia, preservando el ecosistema para el
presente y el futuro, cumpliendo con normas y regulaciones legales y ambientales
Nacionales y Extranjeras, de tal manera que se reconozca la pertinencia del Centro en
la estructura de la sociedad otorgando la certificacion de los productos para mejorar la
calidad de vida de la sociedad.

Vision

Ser lider en servicios de analisis de laboratorio como entidad evaluadora de la
conformidad, con reconocimiento de la Comunidad Econdmica Europea y de la F.D.A
(Food, Drugs, Administration), garantizando la solvencia y certificacion de la calidad de

nuestros servicios al sector productivo y proyectandonos a desarrollar la investigacion
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de nuevos productos y validando nuevos métodos analiticos, con €ficiencia, eficacia y

efectividad.

Politica de Calidad

El Centro de Servicios para el Control de Calidad, Laboratorio CESECCA, es
una unidad de autogestion independiente adscrita a la Facultad de Ingenieria Industrial
de la Universidad Laica Eloy Alfaro de Manabi, tiene como actividad principal el brindar
servicios de ensayos fisico-quimicos y microbiolégicos a los alimentos, aguas,
efluentes industriales y ambiente, garantizando la calidad de los ensayos que realiza
con un personal competente, que labora en funcién de la excelencia y la mejora
continua de sus actividades y servicios aplicando buenas practicas profesionales y
utilizando estandares nacionales e internacionales. La direccion de CESECCA
establece, implementa y mantiene una politica de calidad que garantiza la eficacia del
Sistema de Gestion de Calidad a través de la mejora continua en sus actividades,
apoyados en el cumplimiento de la norma internacional de laboratorios de ensayo y
calibracién NTE INEN-ISO/IEC 17025:2018.

El CESECCA tiene como principal compromiso el cumplimiento de los siguientes

objetivos:

. Lograr la satisfaccion del cliente atendiendo todas aquellas necesidades de

ensayos a los sectores productivos.

. Asegurar la competencia y la capacidad de generar resultados validos vy

confiables.

. Proporcionar a la medida de lo posible, los recursos materiales y humanos que

sean necesarios para ofrecer un servicio con eficiencia, eficacia y efectividad.

. Cumplir con las normativas y los requisitos legales vigentes aplicables a la

actividad que se desarrolla en el laboratorio

. Promover la formacién continua del personal en los temas técnicos y de Gestién
de Calidad con el objetivo de garantizar su cualificacion en los procedimientos

requeridos y su participacion en el control de la calidad de los ensayos.
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. Establecer una adecuada estructura de distribucion de las funciones vy
responsabilidades en cuanto a la elaboracién de contratos, ejecucion de ensayos, 23
manejo con clientes y proveedores, comprometiéndonos con la imparcialidad y la

confidencialidad.

. Planificar y revisar anualmente los objetivos de calidad del laboratorio para

impulsar a la mejora continua del Sistema de Gestion.

. Comunicar la politica a todo el personal del laboratorio para su conocimiento y
aplicacion, asi como estar disponible para todas las partes interesadas y mantenerse

en revision periodicamente por la direccion.
Ing. Fernando Veloz Parraga
DIRECTOR DE CESECCA
2.1.2 Estructura organizativa

Direcciéon General

Jefe de Calidad Jefe Técnico
Jefe de Area de Analista de Analista de Analista de Analista de Analista de
ista i e Metales Aguas
Auxiliar de
Personal de

Figura 1 Estructura organizacional de CESECCA
Fuente: Laboratorio CESECCA
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2.1.3 Cadena de valor

C q d e n a d e Actividades Primarias (directamente
relacionadas con el servicio de andlisis)
valor

RECEPCION Y REGISTRO ANALISIS DE LABORATORIO VALIDACION Y CONTROL DE ENTREGA DE INFORMES Y ATENCION
DE MUESTRAS RESULTADOS AL CLIENTE

i

¢ Ingreso de muestras por * Andlisis fisicoquimicos, * Verificacion de * Generacion de reportes
parte de los clientes microbiolégicos y cumplimiento de normas. técnicos.

¢ Clasificacién, ambientales. * Documentacién y * Comunicacién de resultados al
codificacién y * Uso de técnicas especificas aseguramiento de cliente.
documentacion. (cromatografia, metales resultados vdlidos * Asesoria técnica en caso de no

conformidades o

pesados, aguas quimicas)
requerimientos especiales

Figura 2 Cadena de valor: Actividades primarias
Elaborado por: Autores

C a d e n q d e Actividades de A?oyo.(dc)m soporte a las
valor

GESTION DEL PERSONAL DESARROLLO TECNOLOGICO COMPRAS Y CALIBRACION

INFRAESTRUCTURA Y
GESTION TECNICA

000
* Direccién General y * Formacién continua del * Implementacién de * Adquisicién de reactivos,
Direccién Técnica (Comité personal analista. equipos analiticos de materiales de laboratorio y
de Calidad). * Evaluaciones de ultima generacioén (ej. * Calibracién de equipos
* Gestién de normativa, desempenio y actualizacién cromatégrafos). analiticos.
planificacién y técnica. * Digitalizacién de

cumplimiento. procesos y trazabilidad

Figura 3 Cadena de valor: Actividades de apoyo
Elaborado por: Autores

2.1.4 Descripcion del area donde se desarrolla la experiencia

La experiencia practica se llevd a cabo en el area de cromatografia del
laboratorio CESECCA, el cual esta asociado con la Facultad de Ingenieria, Industria y
Construcciéon de la Universidad Laica Eloy Alfaro de Manabi. En esta seccion del

laboratorio se desarrollan diversas actividades analiticas orientadas a la identificacion,
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separacion y cuantificacion de compuestos presentes en diferentes muestras, tanto de

alimentos procesados como no procesados.

En esta area se reciben las muestras para someterlas a distintos analisis

cromatograficos, segun los requerimientos del estudio:

Analisis de:

Histamina

Azucares Totales
Grado Alcohdlico
Solidos Solubles
indice de Refraccion
Tabla 1 Analisis que se realizan en CESECCA

Elaborado por: Autores

En primer lugar, el sistema de gestion de calidad cumple con todos los requisitos
establecidos por la norma NTE INEN ISO 17025. Asimismo, dispone de procedimientos
tanto generales como especificos, acompafiados de sus respectivos instructivos.
Ademas, cuenta con los formatos necesarios para registrar detalladamente cada una

de las actividades realizadas en las distintas areas del laboratorio.

2.2 Delimitacion de la experiencia a sistematizar

La sistematizacion de la experiencia se delimita a las actividades el area de
cromatografia. Se llevara a cabo una revalidacion del método de solidos solubles,
considerando el tiempo transcurrido desde su validacion inicial y los cambios recientes
en la infraestructura. Esta revalidacion permitird continuar garantizando la validez y
confiabilidad de los resultados, los cuales se basaran en experimentos realizados en el
laboratorio CESECCA, conforme a la norma NTE-ISO/IEC 17025:2018.

2.3 Duracion o tiempo de experiencia
La ejecucion practica se llevo a cabo desde el 19 de mayo hasta el 20 de junio
del 2025, con un horario de ingreso a las 8:00am y salida 17:00pm, de lunes a viernes,

sumando asi un total de 200 horas.
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2.4 Descripcion del desarrollo de la experiencia

2.41 Vision general del desarrollo del proyecto

El proyecto se centra en la revalidacion del método de anadlisis de Sdlidos
Solubles por refractometria, motivado por el tiempo transcurrido desde su validacién
original y por las modificaciones recientes en la infraestructura del laboratorio. Este
proceso busca asegurar que el método continue cumpliendo con los estandares de
calidad y precisién requeridos, garantizando asi la validez y confiabilidad de los
resultados analiticos. La revalidacion se desarrollara siguiendo un enfoque
experimental y técnico, con base en normativas vigentes, lo que permitira mantener la

integridad del proceso analitico y la confianza en los datos obtenidos.

2.4.2 Etapas desarrolladas: cuadro cronolégico

DIA (SEMANA) HORA DE ENTRADA: HORA DE SALIDA:
Del 19 al 23 de mayo 8:00 am 17:00 pm
ACTIVIDADES

¢ Previa induccién de las normas del laboratorio, seguridad del laboratorio, manejo
de reactivos, manejo del material volumétrico, manejo del etiquetado, manejo del
sistema documental y de los analisis que se procederan a realizar.

e Busqueda de normas AOAC, NTE/INEN determinacion de solidos solubles.

e Borrador del procedimiento solidos solubles (modificado).

e Puesta a punto del procedimiento (reactivos, materiales y equipos).

Tabla 2 Cuadro cronolégico 1
Elaborado por: Autores

DIA (SEMANA) HORA DE ENTRADA: HORA DE SALIDA:
Del 26 al 30 de mayo 8:00 am 17:00 pm
ACTIVIDADES

e Llenado del registro de la verificacion de la balanza CR-EI/112.

e Llenado del registro de la verificacién de refractometro.

e Acompafiamiento a la caracterizacién de las matrices (Agua destilada blanco, Agua
destilada, Coca-Cola blanco, Coca-Cola, Tesalia blanco, Tesalia, Pulpa de mango
blanco, Pulpa de mango).

¢ Ayudar en el pesado de la muestra para los servicios analiticos.
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e En el formato primario PEE/CESECCA/CR/02 se registran los resultados de cada

una de las muestras.
¢ Preparaciéon de disoluciéon de disoluciones

e Limpieza de los materiales de vidrio.

Tabla 3 Cuadro cronolégico 2
Elaborado por: Autores

DIA (SEMANA) HORA DE ENTRADA: HORA DE SALIDA:
Del 2 al 6 de junio 8:00 am 17:00 pm
ACTIVIDADES

e Apoyo en la verificacion de la balanza CR-EI/112.

e Apoyo en la verificacion del refractometro.

¢ Apoyo en las corridas de las muestras nombres por quintuplicado.

e Llenado en el formato primario PEE/CESECCA/CR/02 en los resultados

¢ Limpieza de los materiales volumétricos.

Tabla 4 Cuadro cronolégico 3
Elaborado por: Autores

DIA (SEMANA) HORA DE ENTRADA: HORA DE SALIDA:
Del 9 al 13 de junio 8:00 am 17:00 pm
ACTIVIDADES

e Apoyo en la verificacion de la balanza CR-EI/112.

¢ Apoyo en la verificacion del refractémetro.

¢ Apoyo en las corridas de las muestras nombres por quintuplicado.

e Llenado en el formato primario PEE/CESECCA/CR/02 en los resultados

¢ Limpieza de los materiales volumétricos.

Tabla 5 Cuadro cronolégico 4
Elaborado por: Autores

DIA (SEMANA) HORA DE ENTRADA: HORA DE SALIDA:
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Del 16 al 20 de junio 8:00 am 17:00 pm
ACTIVIDAD

¢ Apoyo en el calculo del Anova para la validacion

e Determinacién de los criterios de control de calidad (limite de respetabilidad,
exactitud, precision y recuperacion)

e Apoyo en el calculo para el efecto matriz segun estadistico de prueba T-student.
e |[dentificacion de las fuentes que aportan a la incertidumbre del método de analisis,
uso de herramienta Kaoru Ishikawa.

¢ Apoyo en el calculo de la estimacidn de la incertidumbre.

e Apoyo en el desarrollo del procedimiento final de solidos solubles

Tabla 6 Cuadro cronolégico 5
Elaborado por: Autores

Linea del tiempo de la sistematizacion de experiencias en el laboratorio CESECCA

Linea cronoldgica de la sistematizacion de experiencias practicas en el laboratorio
CESECCA.

Analisis - Recoleccion Declaracion
dela L@) de los resultados ég} del método
problematica para los analisis validado y
estadisticos finalizacion de la
sistematizacion de
practicas
1 2 3 4 5
Ejecucion Desarrollo
N del método de del analisis e
'O‘ sélidos solubles 2? estadisticos y firma de ad).
= por documentos de

confidencialidad y
salvaguarda

refractometria

Figura 4 Linea cronoldgica de la sistematizacion de experiencias
Elaborado por: Autores
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2.5

2.51

2.5.2

Determinacion de los problemas presentados en el desarrollo de la

experiencia

Seleccion de los problemas presentados en el desarrollo de Ila

experiencia.

En el laboratorio CE.SE.CCA., el método empleado para la determinacion de
solidos solubles ha superado el periodo de afios desde su validacion inicial, lo
que plantea la necesidad de llevar a cabo una revalidacion que asegure la
precision y consistencia de los resultados obtenidos.

Las interferencias energéticas presentes en el entorno afectan negativamente
la vida util de los equipos, ocasionando posibles variaciones en las mediciones
finales y comprometiendo la exactitud de los analisis realizados.

La calibracion de los equipos se efectua anualmente; sin embargo, esta
periodicidad, si bien esta dentro de los parametros establecidos, podria resultar
insuficiente en escenarios de alta demanda operativa o en condiciones

ambientales variables que incidan en su rendimiento.

Categorizacion y jerarquizacion de los problemas detectados
Desviacion de resultados
Interferencia de resultados por temas energéticos

Variacion en incertidumbre

La falta de la revalidacién del método de sélidos solubles puede comprometer

la confiabilidad de los resultados analiticos, lo que incide directamente en la calidad y

precision de las decisiones fundamentadas en dicha informacion.

2.6 Analisis de los problemas seleccionados

2.6.1

Aspectos teodricos

El analisis de solidos solubles por refractometria se fundamenta en la propiedad

fisica del indice de refraccion, el cual varia en funcidn de la concentracion de solutos

presentes en una solucion, generalmente expresado en grados Brix. Tedricamente,

este método es sensible a factores como la temperatura y la composicién quimica de
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la muestra, por lo que se requiere que el equipo esté correctamente calibrado y

operado bajo condiciones estables.

Cuando la periodicidad de calibracion no se ajusta a las condiciones reales de
uso (como alta demanda operativa o condiciones ambientales fluctuantes), se rompe
el principio de estabilidad del método, generando errores sistematicos. Asimismo,
interferencias externas, como las fluctuaciones energéticas, pueden alterar el

comportamiento del equipo, afectando la precision y exactitud del analisis.

Por tanto, desde el punto de vista tedrico, los problemas detectados
comprometen los principios fundamentales del método: precisién, exactitud,

repetibilidad y reproducibilidad

2.6.2 Aspecto metodoldgico y estratégico

Desde el punto de vista metodoldgico, la revalidacion de métodos analiticos constituye
procedimientos fundamentales contemplados en normativas internacionales como la
ISO/IEC 17025:2017. Esta norma establece que los métodos aplicados en laboratorios
acreditados deben ser evaluados regularmente y revalidados cuando ocurran
modificaciones en las condiciones operativas que puedan afectar su desempefio

analitico.

En este contexto, se deben considerar varias estrategias esenciales para asegurar la

confiabilidad del método, entre ellas:

o Laimplementacion de verificaciones periddicas del funcionamiento del equipo,

complementarias a la calibracion anual.

o EIl analisis del efecto de las condiciones ambientales sobre la calidad y

consistencia de los resultados.

« Eldisefo y aplicacion de un programa de mantenimiento preventivo y correctivo

para los instrumentos.

o La capacitacion continua del personal técnico en temas relacionados con la

identificacion de desviaciones, control de calidad y aseguramiento metroldgico.

Desde una perspectiva estratégica, resulta imprescindible fomentar una cultura de

mejora continua dentro del laboratorio, con el fin de garantizar resultados analiticos
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confiables y cumplir con los estandares exigidos por los organismos de acreditacion y

los requisitos de los usuarios del servicio.

2.6.3 Aspecto técnico

Desde el enfoque técnico, los problemas detectados impactan de manera

directa en la operatividad de los equipos utilizados en el analisis, con especial énfasis

en el refractdmetro, cuya estabilidad y desempeino son fundamentales para obtener

resultados confiables.

Frecuencia de calibraciéon insuficiente: Si bien la calibraciéon anual cumple
con los estandares técnicos establecidos, puede resultar insuficiente en
contextos de uso intensivo o condiciones ambientales variables. Por ello, se
sugiere implementar verificaciones intermedias, de manera mensual o
quincenal, utilizando soluciones patrén certificadas que aseguren la exactitud
del equipo entre calibraciones oficiales

Interferencia por variaciones en el suministro eléctrico: Las fluctuaciones
en la tensién eléctrica representan un riesgo para los sistemas electrénicos del
refractdmetro, pudiendo afectar su funcionamiento y, en consecuencia, la
calidad de los resultados. Para mitigar este riesgo, se sugiere la instalacion de
reguladores de voltaje o sistemas de alimentacion ininterrumpida (UPS) que
aseguren un suministro eléctrico estable.

Desviaciones en los resultados analiticos: Es indispensable definir rangos
de aceptacion para los resultados obtenidos y establecer protocolos que
incluyan criterios de rechazo o repeticion de analisis ante la deteccion de

valores fuera de especificacién, como parte del control de calidad interno.
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CAPITULO Il

3 Resultados

3.1 Fase 1: Planificacion

3.1.1 Principio

El método de Sdlidos Solubles es un parametro que determina la cantidad de
sélidos disueltos en sustancias liquidas de consumo humano, este se realiza bajo
pedido del productor para demostrar cumple con las caracteristicas solicitadas por el
cliente, permite estimar la cantidad sacarosa en jugos, pulpa de frutas, cola aguas

saborizadas.

3.1.2 Método
El laboratorio cuenta con un solo método de ensayo para determinar Solidos
Solubles con el Codigo Interno: PEE/CESECCA/CR/02.

3.1.3 Borrador del procedimiento

Preparacion Muestra. - La preparacion de la muestra se resume en la preservacion,

la homogenizacion y tratamiento correcto segun las caracteristicas de la muestra a

tratar.

A. Frutas: Remover la cascara de la fruta y semillas, licuar o exprimir el zumo con
un procesador de alimentos, filtrar a través de un embudo con algodén y
centrifugar de ser necesario.

B. Jugos de Frutas: Centrifugar en el caso de que existan sélidos no disueltos.

C. Pulpas: Exprimir el zumo a través de un algodén, centrifugar de ser necesario.

D. Bebidas no Alcohdlicas: Centrifugar en el caso de que existan solidos no
disueltos.

E. Gaseosas: Anadir 50 mL en un vaso de precipitado de 100 mL, colocar un
agitador magnético y desgasificar por 20 min.

NOTA: Se debe estabilizar la temperatura entre 21 °C a 22.5°C.
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Realizacion. —

» Limpiar la superficie del prisma del refractometro con un algodén utilizando
acetona.

» Colocar la muestra centrifugada y filtrada en un tubo de ensayo.

= Tomar 1 mL de la muestra con un gotero, adicionar unas gotas en el prisma y
tapar. « Tomar la lectura directa de la pantalla tactil del equipo.

= Con un pafio de algodén humedo extraer la muestra del prisma, para realizar

nuevas lecturas
3.1.4 Puesta a punto

3.1.4.1 Identificacién de las variables que intervienen en el método
Identificacion de Matrices Afines. - El equipo (Refractometro) y el método con el que
cuenta el laboratorio para realizar los ensayos de Solidos Solubles en sustancias

liquidas, le permite realizar las determinaciones directamente sobre la muestra.

Puesta a punto del equipo. - Se debe siempre verificar el funcionamiento del
Refractometro antes del analisis y cuando sea conveniente, realizar el respectivo

ajuste.

Preparacion Muestra. - Debe tenerse cuidado de realizar la homogenizacion de la

muestra de forma correcta.

3.1.4.1.1 Identificacion de requisitos

U Correccion
Equipos b k: de Deriva Utilidad
Calibracion . ./
Calibracion
Lectura de
Refractémetro ST SI SI SI Grados Brix/
nD

Tabla 7 Identificacidén de requisitos N°1
Elaborado por: Autores
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Lote de Fecha Método | Patron al
Reactivos | Valor | U | k: . . . de que son Utilidad
preparacion | caducidad rs s

analisis | trazables
Solucién Calibracion/
Estandar Sl | SI|SI Sl Sl Si Sl Verificacion
de 1 Brix del equipo
Solucién Calibracion/
Estandar S|l S]] SI Sl Si Si Si Verificacion
de 10 Brix del equipo
Solucién Calibracion/
Estandar Sl |SI| Sl Si S Si S Verificacion
de 15 Brix del equipo
Solucién Calibracion/
Estandar | Sl |[Sl]| Sl Si Si Si Sl Verificacion
de 30 Brix del equipo
Solucién Calibracion/
Estandar Sl | SISl Si S Si S Verificacion
de 70 Brix del equipo

Tabla 8 Identificacién de requisitos N°2

Elaborado por: Autores

3.1.5 Objetivos de la validacién

Fijacion de Objetivos

PARAMETRO
Selectividad/Especificidad

Linealidad/ Funcién respuesta

Limite de Cuantificacion del
método
Precision (repetibilidad y /o
reproducibilidad)

Incertidumbre
Exactitud
Intervalo de trabajo

Tabla 9 Fijacion de Objetivos
Elaborado por: Autores

1 Brix
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OBJETIVO ESTABLECIDO
NO APLICA
NO APLICA

CVr:<= 8%; CVR:<= 8%

%U de 10 a 30%
90a 110 %
De 1 Brix a 70 Brix




3.1.6 Diseno experimental y estadistico

DISENO
EXPERIMENTAL

Ajuste cada dia el equipo con la solucion patron de 0 Brix

Verificacién de la respuesta del método respecto a los
objetivos de validacién, probandose con muestras
liquidas alimentarias

Determinacion de la exactitud (recuperacion) de la
intercomparacion resultados que fueron obtenidos del
histérico del laboratorio con una serie de cinco
repeticiones y del material de referencia certificado en
donde se analizaran con una serie de diez
repeticiones. Se realizara la validacion en productos
alimenticios en cinco niveles.

Repeticiones del disefio anterior con diferentes
analistas en condiciones de reproducibilidad.

“Muestras”
de las que se dispone
para la validacion

Solucién estandar de Soélidos Solubles: 1 Brix, 15 Brix,
30 Brix y 70 Brix Muestras
e Muestra 1: Coca Cola

e Muestra 2: Agua Saborizada
e Muestra 3: Pulpa de Fruta

Submuestras

5 submuestra en cada uno de los niveles de soluciones
Estandar Brix.

Procesamiento

Solucién estandar de Solidos Solubles: 1 Brix, 15 Brix, 30
Brix y 70 Brix

Diariamente se procesan ensayos a fin de determinar la
incertidumbre del uso del Refractdmetro

5 niveles * 5 submuestra*2 =50

Diariamente 50 ensayos * 5 dias = 250 ensayos

Lectura

Se obtiene una lectura por cada submuestra

Interpolacién y calculos

No aplica

Tratamiento Estadistico

Analisis de varianza simple de los resultados obtenidos
para obtencion de la precision por niveles.
Determinacion de la exactitud (recuperacién) en el
Interlaboratorio.

Determinacion del limite de cuantificacion

Intervalo de trabajo validado

Determinacion de la incertidumbre de calibracién y de la
incertidumbre asociada al método.

Tabla 10 Diseno experimental y estadistico

Elaborado por: Autores

42




3.2 Fase 2: Resultados

El proceso de revalidacion inicio con la preparacion de una serie de estandares
de referencia, partiendo de un blanco con 0 °Brix hasta 70 °Brix. Estos estandares
constituyen una parte esencial del procedimiento de validacion, ya que permiten
establecer la linealidad, exactitud y precision del método refractométrico antes de su

aplicacion a muestras reales.

Posteriormente, se procedio con el analisis de las matrices seleccionadas, las
cuales fueron clasificadas en cuatro niveles de concentracion de sélidos solubles:
punto bajo, punto medio, punto medio-alto y punto alto. Las matrices utilizadas para

este estudio fueron: Coca-Cola, Tesalia y Pulpa de Mango

Los datos que se muestran a continuacion corresponden a los datos originales
de los ensayos realizados. Las matrices fueron realizadas con la finalidad de identificar

cual es el estado inicial de las mismas.

0,0 -0,1 -0,1 -0,1 0,1 0,1 0,1 -0,1 0,0 -0,1
0,0 0,0 0,1 -0,1 0,1 0,1 0,1 -0,1 0,0 -0,1
Agua
0 BRIX Destilada 0,0 -0,1 -0,1 0,0 0,1 0,1 0,1 -0,1 0,0 -0,1
lEnee 0,0 0,0 -0,1 0,0 0,1 0,1 0,1 -0,1 -0,1 -0,1
0,0 -0,1 -0,1 -0,1 0,1 0,1 0,1 0,0 -0,1 -0,1
10 1.2 09 1,0 09 09 09 09 09 09
1,1 09 1,0 09 1,0 09 09 09 09 09
1 BRIX Agua 1”1 11 09 09 12 10 09 09 09 1,0
destilada
1,1 1,0 11 1,0 10 10 09 1,0 09 10
1,0 09 09 1,0 1,0 1,0 09 09 1,0 09
15,0 15,1 15,0 15,0 14,9 15,1 15,0 14,9 14,9 15,0
15,0 15,1 15,1 15,1 15,0 15,0 15,0 15,0 14,9 15,0
Agua
) 15,0 15,1 15,0 15,0 15,0 15,0 14,9 15,0 15,0 15,0
L 2l destilada
15,0 15,1 15,0 15,0 15,0 15,1 15,0 14,9 15,0 15,0
15,1 15,1 15,1 15,0 15,0 15,0 15,0 14,9 14,9 14,9
30,1 30,0 30,1 30,0 30,1 29,9 30,1 29,9 30,0 30,0
29,9 29,9 30,0 29,9 30,1 29,9 30,0 29,9 29,9 30,1
Agua
) 30,0 30,0 29,9 29,9 29,9 30,0 30,1 30,0 29,9 30,0
UL destilada
29,9 30,0 30,0 30,0 29,9 30,1 30,0 30,0 30,0 29,9
30,0 30,1 30,1 29,9 30,0 30,0 30,1 29,9 30,0 30,1
70,0 70,3 70,1 69,9 70,1 69,8 70,0 70,1 70,2 70,0
A 70,0 70,0 70,0 69,9 69,9 70,0 69,9 70,1 70,0 69,9
70BRIX | , 9’.:‘3 ’
estilada 70,0 70,0 70,1 70,1 70,1 70,1 70,2 70,1 70,1 70,1
70,1 69,9 69,9 70,1 69,9 70,1 70,1 70,1 70,2 70,0
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700 | 702 | 699 | 699 | 698 | 700 | 699 | 702 | 700 | 700
105 | 105 | 109 | 105 | 106 | 105 | 105 | 105 | 106 | 105
105 | 105 | 106 | 105 | 105 | 105 | 105 | 105 | 106 | 105
0 BRIX cg‘::nizla 105 | 105 | 106 | 106 | 106 | 108 | 106 | 105 [ 105 | 105
105 | 105 | 105 | 105 | 105 | 105 | 105 | 105 | 105 | 105
105 | 105 | 105 | 105 | 105 | 106 | 106 | 105 | 105 | 105
10 10 10 10 10 11 11 10 11 10
09 10 10 10 10 10 11 10 10 10
1BRIX | CocaCola| 10 1,0 1,0 10 10 10 10 10 11 10
10 10 10 10 10 10 10 11 11 10
10 09 10 10 10 10 10 10 10 10
149 | 139 | 149 | 149 | 148 | 148 | 1a8 | 148 | 148 | 148
149 | 149 | 149 | 149 | 148 | 148 | 148 | 148 | 148 | 149
15BRIX | CocaCola| 148 | 150 | 149 | 149 | 148 | 148 | 148 | 148 | 148 | 149
148 | 149 | 148 | 148 | 148 | 148 | 148 | 148 | 148 | 149
149 | 150 | 139 | 149 | 148 | 148 | 148 | 138 | 129 | 149
301 | 301 | 300 | 300 | 290 | 300 | 300 | 301 | 300 | 301
300 | 301 | 301 | 301 | 301 | 300 | 300 | 301 | 300 | 300
30BRIX | cocacola| 300 | 301 | 301 | 301 | 301 | 300 | 300 | 301 | 300 [ 301
301 | 301 | 301 | 301 | 301 | 300 | 301 | 301 | 300 | 300
301 | 301 | 200 | 200 | 300 | 209 | 301 | 300 | 200 | 300
703 | 701 | e98 | 701 | 703 | 701 | 702 | 703 | 701 | 702
703 | 701 | 702 | 702 | 702 | 703 | 701 | 702 | 701 | 701
70BRIX | cocacola| 703 | 701 | 702 | 701 | 701 | 702 | 701 | 702 | 702 | 701
702 | 700 | 701 | 701 | 701 | 702 | 7041 | 702 | 703 | 701
702 | 701 | 701 | 702 | 701 | 703 | 701 | 701 | 702 | 701
06 06 06 05 05 05 06 05 07 05
06 06 05 05 05 05 05 06 06 05
0 BRIX Lzl 06 06 05 05 05 05 05 06 05 05
Blanco
07 06 05 05 05 05 05 06 07 05
06 07 05 05 05 07 05 06 06 05
11 12 12 11 10 11 10 11 11 11
11 12 12 11 10 11 11 10 11 10
1BRIX | TESALIA | 11 12 11 10 11 10 11 11 11 10
11 12 11 10 11 10 11 11 11 11
11 12 11 10 11 10 11 11 11 10
151 | 151 | 149 | 151 | 151 | 151 | 1a9 | 149 | 149 | 150
151 | 151 | 189 | 151 | 151 | 151 | 149 | 150 | 151 | 151
15BRIX | TESALIA | 150 | 151 | 150 | 150 | 151 | 150 | 149 | 150 | 151 | 150
151 | 150 | 1510 | 151 | 151 | 151 | 150 | 150 | 151 | 151
151 | 150 | 151 | 151 | 151 | 150 | 150 | 150 | 151 | 151
300 | 200 | 209 | 200 | 300 | 209 | 300 | 200 | 301 | 299
300 | 300 | 300 | 299 | 301 | 300 | 209 | 200 | 200 | 300
30BRIX | TESALIA | 300 | 300 | 301 | 300 | 300 | 300 | 300 | 300 [ 300 | 300
301 | 200 | 300 | 209 | 301 | 209 | 300 | 300 | 300 | 299
200 | 200 | 301 | 200 | 300 | 209 | 209 | 300 | 200 | 300
702 | 702 | 702 | 702 | 702 | 702 | 703 | 701 | 701 | 702
70 BRIX TESALIA
702 | 702 | 702 | 702 | 702 | 701 | 701 | 701 | 702 | 702
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702 | 702 | 702 | 703 | 701 | 701 | 701 | 701 | 702 | 702

702 | 702 | 702 | 701 | 701 | 701 | 701 | 701 | 702 | 702

702 | 702 | 702 | 702 | 701 | 701 | 702 | 703 | 701 | 701

106 | 197 | 197 | 195 | 196 | 197 | 196 | 195 | 195 | 195

195 | 195 | 197 | 195 | 195 | 196 | 195 | 195 [ 197 | 196

Pulpa de

0 BRIX Mango 195 | 197 | 196 | 194 | 196 | 195 | 196 | 197 | 195 | 195

HENED 102 | 196 | 195 | 195 | 195 | 197 | 195 | 195 | 197 | 195

195 | 195 | 196 | 195 | 195 | 197 | 196 | 195 [ 196 | 197

09 11 09 09 10 10 10 09 11 1,0

09 09 10 11 10 09 11 10 10 10

1BRIX | Pulpade [ . 1,0 1,0 1,0 1,0 10 09 11 1,0 11
Mango

1,0 09 09 09 1,0 09 11 09 09 1,0

10 10 11 10 10 10 10 11 10 10

150 | 150 | 151 | 150 | 149 | 151 | 151 | 150 | 151 | 450

150 | 149 | 150 | 151 | 150 | 150 | 149 | 151 | 149 | 150

15BRIX | PulPade | T o | 150 | 151 149 | 149 | 151 150 | 150 | 150
Mango

150 | 149 | 150 | 150 | 150 | 150 | 150 | 150 | 150 | 150

150 | 149 | 149 | 151 | 151 | 150 | 151 | 151 | 149 | 150

301 | 300 | 301 | 200 | 300 | 300 | 301 | 301 | 300 | 209

209 | 200 | 209 | 301 | 300 | 209 | 200 | 209 | 300 [ 209

soBRrix | PulPade [0 T 209 | 500 | 200 | 3014 | 209 [ 301 | 304 | 301 | 301
Mango

209 | 301 | 209 | 209 | 300 | 301 | 300 | 300 | 300 | 301

300 | 300 | 300 | 300 | 300 | 200 | 302 | 209 | 209 | 300

700 | 699 | 699 | 699 | 700 | 700 | 699 | 701 | 699 | 701

699 | 701 | 700 | 699 | 700 | 699 | 700 | 702 | 701 | 699

7oBRIx | PulPade 10 T 200 | 701 | 701 | 609 | 701 | 6090 | 700 [ 701 | 700
Mango

701 | 701 | 701 | 699 | 701 | 700 | 701 | 700 | 701 | 699

702 | 701 | 701 | 701 | 699 | 701 | 702 | 701 | 99 | 701

Tabla 11 Matriz de Resultados
Fuente: Laboratorio CESECCA
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3.3 Fase 3: Estadistica

3.3.1 Tratamiento estadistico de los datos obtenidos

ANALISTA 1 ANALISTA 2

1,0 1,0 1,0 1,0 1,0 1,1 1,1 1,0 1,1 1,0

0,9 1,0 1,0 1,0 1,0 1,0 1,1 1,0 1,0 1,0

Coca "0 T40 [ 10 | 10 | 10 | 1.0 | 1.0 | 1.0 | 1.1 | 1.0

cola T30 [ 10 | 10 | 10 [ 10 [ 10 | 11 1 11 1.0

1,0 [ 0,9 1,0 1,0 1,0 1,0 1,0 1,0 1,0 1,0

1,1 1,2 1,2 1,1 1,0 1,1 1,0 [ 11 1,1 1,1

1 BRIX 1,1 1,2 1,2 1,1 1,0 1,1 1,1 1,0 1,1 1,0

TESALIA| 11 1,2 1,1 1,0 1,1 1,0 1,1 1,1 1,1 1,0

1,1 1,2 1,1 1,0 1,1 1,0 1,1 1,1 1,1 1,1

1,1 1,2 1,1 1,0 1,1 1,0 1,1 1,1 1,1 1,0

0,9 1,1 0,9 0,9 1,0 1,0 1,0 0,9 1,1 1,0

09 |1 09 1,0 1,1 1,0 | 0,9 1,1 1,0 1,0 1,0

Pulpa de 1.1 1010 10| 10| 10 [ 09 [ 11 1,0 | 11

M
ange 9 109 |09 |09 ] 10 |09 | 11 | 09 | 09 | 1,0

1,0 1,0 1,0 1,0 1,0 1,1 1,1 1,0 1,1 1,0

Tabla 12 Tratamiento estadistico de los datos obtenidos 1 brix
Fuente: Laboratorio CESECCA

RESUMEN
Grupos Cuenta Suma Fromedio Varianza
Caolumna 1 15 15,25 1.,0168666887 0O,00630852
Columna 2 15 15,78 1,05266087 0,01338233
Columna 3 15 15,8 1,04 0,00B28571
Columna 4 15 16,1 1,00866867 0002352381
Columna § 15 15,258 1,01866687 000202381
Columna 8 15 15,1 1,00866867 000352381
Columna 7 15 15,7 1.04866067 000408524
Columna 8 15 16,5 1,03333332 0,00523E81
Columna 8 15 16,8 1,06333332 0,00408524
Columna 10 15 15,3 1,02 0,00171420
AMALISIS DE VARIANZA
gen de |3z vanacior3uma de cuadradosados de libertdic de los cus F Probabilidad lor critica para F
Entre grupos 0044792667 g 000487886 0,84438112 043800184 184734781
Dentro de los grup: 0,7378286867 140 0,00527018
Total 0, 782618333 140

Figura 5 Analisis de varianza 1 brix
Fuente: Laboratorio CESECCA

Conclusién: Como F calculada 0,94436112 es menor que F tabulada (critica)
1,94734791 se acepta hipdtesis nula, por lo tanto, no hay diferencias estadisticas

significativas.
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ANALISTA 1 ANALISTA 2

149 [ 149 | 149 | 149 [ 148 | 148 | 148 | 148 | 148 | 14,8

14,9 | 14,9 | 149 | 149 | 148 | 148 | 148 | 148 | 148 | 14,9

%‘;‘I’: 14,8 | 150 | 149 [ 149 [ 148 | 148 | 148 [ 148 | 148 | 14,9
14,8 | 14,9 | 148 | 148 | 148 | 148 | 148 | 148 | 148 | 14,9

14,9 | 150 | 149 | 149 | 148 | 148 | 148 | 148 | 149 | 14,9

151 | 15,1 | 14,9 | 151 | 151 | 151 | 14,9 | 14,9 | 14,9 | 15,0

151 | 151 | 149 | 151 | 151 | 151 | 149 | 150 | 15,1 | 15,1

15 BRIX | TESALIA| 15,0 | 151 | 15,0 | 150 | 151 | 150 | 149 | 150 | 151 | 15,0
151 | 150 | 151 | 15,1 | 151 | 151 | 150 | 15,0 | 15,1 | 15,1

151 | 150 | 151 | 15,1 | 151 | 15,0 | 150 | 15,0 | 15,1 | 15,1

15,0 | 15,0 | 151 | 15,0 | 149 | 151 | 151 | 15,0 | 15,1 | 15,0

15,0 | 14,9 | 150 | 15,1 | 150 | 15,0 | 149 | 151 | 14,9 | 15,0

P“‘;Lpnag‘(’,'e 150 | 14,9 | 150 | 151 | 149 | 149 | 1561 | 15,0 | 15,0 | 15,0
15,0 | 14,9 | 150 | 150 | 150 | 150 | 150 | 15,0 | 15,0 | 15,0

15,0 | 14,9 | 149 | 151 | 151 | 150 | 151 | 15,1 | 14,9 | 15,0

Tabla 13 Tratamiento estadistico de los datos obtenidos 15 brix

Fuente: Laboratorio CESECCA

RESUMEN
Grupos Cuenfs Suma Fromedic Varianza
Columna 1 15 2247 14,88 0,01028571
Columna 2 15 2248 148733333 0,00533085
Columna 3 15 2244 14,86 0,00823571
Columna 4 15 2251 150086867 0,010668867
Columna 5 15 2244 14,86 0,01823571
Columna 8 15 2243 148533333 0.01552381
Columna 7 15 2239 148266867 0,01352381
Columna 8 15 2241 14,84 0,01257143
Columna 8 15 2243 148533333 0.01552381
Columna 10 15 2247 14,88 0,00742857
AMALISIS DE VARIANZA
gan de las vanaciorsuma de cuadradosados de libertdic de los cua F Probabilidad for critica para F
Entre grupos 0,088668867 8 000774074 065325834 0.74981787 184734701
Dentro de los grups 1,658668867 140 0,01184752
Total 1,7283333322 148

Figura 6 Analisis de varianza 15
Fuente: Laboratorio CESECCA

Conclusiéon: Como F calculada 0,65335834 es menor que F tabulada (critica)

1,94734791 se acepta hipdtesis nula, por lo tanto, no hay diferencias estadisticas

significativas.
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ANALISTA 1 ANALISTA 2
301 | 301 | 30,0 | 300 | 29,9 | 30,0 | 30.0 | 301 | 30,0 | 30.1

30,0 | 301 | 30,1 | 301 | 30,1 | 30,0 | 30,0 | 30,1 | 30,0 | 30,0

%ZT: 30,0 | 30,1 | 30,1 | 30,1 | 30,1 | 30,0 [ 30,0 [ 30,1 | 30,0 [ 30,1

301 | 301 | 30,1 | 301 | 30,1 | 30,0 | 301 | 30,1 | 30,0 | 30,0

301 | 301 | 29,9 | 299 | 30,0 | 29,9 | 301 | 30,0 | 29,9 | 30,0

300 | 29,9 | 29,9 | 29.9 | 30,0 | 29,9 | 300 | 29,9 | 30,1 | 29,9

30,0 | 30,0 | 30,0 | 29.9 | 30,1 | 30,0 | 299 | 29.9 | 29,9 | 30,0

30 BRIX| TESALIA| 30,0 | 300 | 30,1 | 30,0 | 30,0 | 30,0 | 30,0 | 30,0 | 30,0 | 30,0
301 | 29,9 | 30,0 | 29.9 | 30,1 | 29,9 | 300 | 30,0 | 30,0 | 29.9

209 | 29,9 | 301 | 29,9 | 30,0 | 29.9 | 29,9 | 30,0 | 29,9 | 30,0

301 | 30,0 | 301 | 29.9 | 30,0 | 30,0 | 301 | 301 | 30,0 | 29.9

209 | 29,9 | 299 | 301 | 30,0 | 299 | 299 | 29,9 | 30,0 | 29,9

P“‘;Lpnag‘;'e 30,0 | 29.9 | 30,0 | 29.9 | 301 | 29.9 | 301 | 30.1 | 30.1 | 30.1

209 | 30,1 | 29.9 | 29.9 | 30,0 | 30,1 | 30,0 | 30,0 | 30,0 | 30,1

30,0 | 30,0 | 30,0 | 300 | 30,0 | 29,9 | 302 | 29,9 | 29,9 | 30,0

Tabla 14 Tratamiento estadistico de los datos 30 brix
Fuente: Laboratorio CESECCA

RESUMEN

Grupos Cuwents Suma Fromedio Varianza
Caolumna 1 15 4502 30,0133332 0,00552381
Columna 2 15 4501 30,00666887 0,00730852
Columna 3 15 4502 30,0133332 0,005952328
Columna 4 15 4488 288733333 000730852
Columna § 15 4505 30,0333332 0,003230852
Caolumna 8 15 448 4 20,88 0,004
Columna 7 15 450.3 30,02 0,00742857
Columna 8 15 4502 30,0133332 0,005952328
Columna 8 15 4485 288860087 0,00408524
Columna 10 15 450 30 0,00571429
AMALISIS DE VARIAMZA,
gen de |3z vanaciorSuma de cuadradosadosz de libertdio de lozs cus F Probabilidsd lor critico para F

Entre grupos

0,088068867
0,8413323332

Dentro de los grupt

Total

0,8084

g8 000756286
140 0,00800852

140

1,25848821 0.26487579 1847347891

Fuente: Laboratorio CESECCA

Figura 7 Analisis de varianza 30 brix

Conclusiéon: Como F calculada 1,25849621 es menor que F tabulada (critica)

1,94734791 se acepta hipdtesis nula, por lo tanto, no hay diferencias estadisticas

significativas.
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ANALISTA 1 ANALISTA 2
703 | 701 | 69.8 | 701 | 70.3 | 701 | 702 | 70.3 | 701 | 702
703 | 701 | 702 | 702 | 702 | 70.3 | 701 | 702 | 70.1 | 701
%‘;‘I’: 703 | 701 | 702 | 70,1 | 70,1 | 70,2 | 70,1 | 70,2 | 70,2 | 70,1
702 | 70,0 | 701 | 701 | 701 | 702 | 701 | 702 | 70.3 | 701
702 | 701 | 701 | 702 | 701 | 70.3 | 701 | 701 | 702 | 701
702 | 702 | 702 | 702 | 702 | 702 | 70.3 | 70.1 | 701 | 702
702 | 702 | 702 | 702 | 702 | 70.1 | 701 | 701 | 702 | 702
70 BRIX | TESALIA| 702 | 702 | 70,2 | 703 | 701 | 70.1 | 701 | 701 | 702 | 70,2
702 | 702 | 702 | 701 | 701 | 701 | 701 | 701 | 702 | 702
702 | 702 | 702 | 702 | 701 | 701 | 702 | 70.3 | 701 | 701
70,0 | 69.9 | 69,9 | 69.9 | 700 | 70,0 | 69,9 | 701 | 69.9 | 701
69.9 | 701 | 70,0 | 69.9 | 700 | 69.9 | 70,0 | 702 | 70.1 | 69.9
P,ugpnag‘;'e 69.9 | 700 | 701 | 701 | 69.9 | 70.1 | 69,9 | 70,0 | 70.1 | 70,0
704 | 701 | 701 | 69,9 | 701 | 70,0 | 70.1 | 700 | 70.1 | 69.9
702 | 701 | 701 | 701 | 69.9 | 701 | 702 | 70.1 | 69.9 | 701

Tabla 15 Tratamiento estadistico de los datos 70 BRIX
Fuente: Laboratorio CESECCA

RESUMEN
Grupos Cuenfa Suma FPromedio Varianza
Columna 1 15 1052.4 TO16 001685714
Columna 2 15 10516 701066667 000720852
Columna 2 15 1051,6 70,1066667 0,01405223
Columna 4 18 10516 701066667 001495233
Columna 5 15 1051.4 700823332 0,M208524
Columna § 15 1051.8 A2 001171428
Columna 7 15 1051.5 Th1 0,01142857
Columna 8 15 10521 0,14 000828571
Columna 8 18 1051.8 A2 001171428
Columna 10 15 10515 701 0,01
AMALISIS DE VARIANZA,
gen de |3z varmsciorSuma de cuadradosados de Tbertdio de loz cus F Probabilidad lor critico para F
Entre grupos 0,0674 g 000827778 053232644 0,848081 1.847324781
Dentro de los grupt 1.677333332 140 0,01193005

Total

1,734733333

148

Fuente: Laboratorio CESECCA

Figura 8 Analisis de varianza 70 BRIX

Conclusién: Como F calculada 0,53232644 es menor que F tabulada (critica)

1,94734791 se acepta hipdtesis nula, por lo tanto, no hay diferencias estadisticas

significativas.
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3.3.2 Tratamiento estadistico de los estandares

0 Brix

NIVEL 0,00 Resultados
0.0 -0,1 -0,1 -0,1 -0,1 -0,1 -0,1 -0,1 0,0 -0,1 Media general: -0,07000]
0 BRIX 040 0.0 0.1 0.1 0.1 0.1 0.1 0.1 0.0 EX DCMW: 0,001
Agua Destilada 0.0] 0.1 0.1 0.0} 0.1 0.1 0.1 0.1 0.0} -1 DCMB: 0,00544
Blanco 0.0 0.0 -0.1 0.0 -0.1 -0.1 -0.1 -0.1 -0.1 0.1 SL2: 0,00035
0.0 01 01 01 01 01 01 0.0 01 01 sn 0,04350|
Valor medio 0.0] -0.1 -0.1 -0.1 -0.1 -0.1 -0.1 -0.1 0,0) -0.1 SR: 0,04743]
Sr 10,0000} 0.0543| 0.0204] 0.0543] 0.0000| 0.0000| 0.0000| 0.0447} 0.0543| 0.0000 LD: 0,07244
E(X-Xm)2 0,0000} 0.0120| 0.0320| 0.0120| 0.0000| 0.0000| 0.0000| 0.0080| 0.0120| 0.0000
Varianza 0,0000] 0.0030) 0.0080) 0.0030) 0.0000) 0.0000) 0.0000| 0.0020) 0.0030) 0.0000
Gmere total de datos: 50,00
Et’lmem total de grapos 10)

Figura 9 Preparacion con el patron de sacarosa y agua destilada (Estandares)

1 Brix

Fuente: Laboratorio CESECCA

Figura

15 Brix

NIVEL 1,00 Resultados

1.0 1.2] 0.9) 1.0 0.9) 0.9) 0.8) 0.9) 0.8) 0.8 Media general: 0.0620|

1 BRIX 11 08 1.0) 0.9| 1.0) 0.4 08 0.4 08 0.8 DCMW: 0.0053|

Agua Dastilada 1.1 1,1 0.9 0.9 1,2 1,0 0.9 0.9 0.9 1,0 DCME: 0,0134]

Blanca 1.1 1.0 1.1 1.0 1.0) 1.0) 0.8) 1.0) 0.8) 1.0 SL2: 0,00081

1.0] 0.8) 0.9) 10| 1.0) 1.0) 0.8) 0.9) 1.0) 0.8 L1H 0.0723|

Valor medio 1.1 1,0 1,0 1,01 1,0 1,0 0.9 0.9 0.9 0.9 SR: 0,078t

Sr 0,0548| 0.1304 0.0304 0.0548 0.1085) 0.0543| 0.0000) 0.0447} 0.0447) 0.0543 % CVr: 7.5130|

E(X-Xm)2 00120} 0.0680) 0.0320) 0.0120 0.0480) 0.0120| 0.0000) 0.0080| 0.0080) 0.0120 % CVR: 8.0647|

Varianza 0,00320] 0.0170) 0,0080| 0,0030| 0.0120 0,0030) 0,0000| 0,0020) 0.0020) 0,0030 YR: 03,8280
Nimero total de datos: 50,00
[Nimers total de grupas 10

10 Preparacioén con el patrén de sacarosa y agua destilada (Estandares)
Fuente: Laboratorio CESECCA

NIVEL 15,00 R

15,0} 15,1 15.0) 15.0) 14.9) 15,1 15.0) 14.9) 14.9) 15.0 Media general: 15,0040|

BT 15.0) 15,1 15,1 15,1 15,0} 15,0} 15,0} 15,0} 14,9} 15,0 DCMW: 0.0022]

Agua Destilada 15.0) 15,1 15,0} 15,0} 15,0} 15,0} 14,9| 15,0} 15,0} 15,0 DCMB: 0.0124

15,0} 15,1 15.0) 15.0) 15.0) 15,1 15.0) 14.9) 156.0) 15.0 5L2: 0.0010)

15.1 151 151 15,01 15,01 15,01 15,01 14,9 14,9} 140 Sn 0.0489)

Valor medio 15,02 15,10 15,04] 15,02] 14,08] 15.04] 4,08 4,04 4,04 4,08 SR: 0.0567|

Sr 0,0447) 0.0000) 0.0543) 00447 00447 0.0543) 0.0447] 0.0543) 0.0543) 0.0447 % CVr: 0.3125

E(X-Xm)2 0,0020) 00000 0,0120) 0,0080) 0,0080) 0,0120) 0,0080) 00120 00120 0,0080 % CVR: 0,2779)

Varianza 10,0020 0.0000) 0.0030) 0.0020) 0.0020) 0.0030) 0.0020) 0.0030) 0.0030) 0.0020 %R 100.0287 |
[Nimero total de datos: 50,00
[Nimero total de grapes 10

Figura 11 Preparacion con el patron de sacarosa y agua destilada (Estandares)

30 Brix

Fuente: Laboratorio CESECCA

NIVEL 20,00
30,1 30,0 30,1 30,0 30,1 293 30,1 793 30,0 30,0 Media general: 20,980
20 BRIX 79,9 799 30,0 799 30,1 299 20,0 799 799 30,1 DCMW: 0.0055]
Fre 30,0 30,0 75,9 EEE] 793 30,0 30,1 30,0 793 30,0 DCMB: 0.0072]
79,9 30,0 30,0 30,0 293 30,1 30,0 30,0 30,0 79,9 SLZ: 0.0002]
30,0 30,1 30,1 259 30,0 30,0 20,1 25,5 30,0 30,1 5K 0.0742]
Valor medio 20,28] 30,00 30,02] 20,04 20,00 20,08 30,08 20,04 20,08 30.02 SR: 0.0753]
Sr 10,0837 0.0707] 0.0837] 0.05482] 0.1000) 0.0837] 0.0542] 0.0542 0.0542] 0.0837 % CVr: 0.2473]
Z(X-Xm)2 10,0220 0.0200] 0.0280| 0.0120] 0.0400| 0.0280 0.0120| 0.0120 0.0120] 0.0280 % CVR: 0.2511
Varianza 10,0070} 0.0050| 0.0070| 0.0030| 0.0100| 0.0070| 0.0030| 0.0030 0.0030| 0.0070 SaR: 00 0687
[Nimero total de datos: 50,00
[Nimero total de grupos 10)

Figura 12 Preparacion con el patron de sacarosa y agua destilada (Estandares)

Fuente: Laboratorio CESECCA
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70 Brix

NIVEL 70,00
70.0) 70,3 70.1 58,9 70,1 54,8 70,0 70,1 70,2 70,0 Media general: 70,023
70.0) 70,01 70.0) 8.9 68,9 70.0) 68,9 701 70.0) 68.9 DCMW: 0.0113|
-nﬂ:: L 70,01 70,01 70,1 701 70,1 70,1 70,2 70,1 701 70,1 DCMB: 0,0143]
701 E0,9| 60.9| 70,1 60.9| 70,1 70,1 70,1 70,2] 70,0 SL2: 0.0003]
70.0} 70,2] 60.9| 0.9 60,5 70,01 60,9 70,2 70,0 70,0 5 0.1088]
Valor medio 70,0200 70.0200| 70,0000 50,0200 58,0600 70.0000| 70.0200) 701200 70,1000 70,0000 SR: 0.1082]
Sr 0,047} 016434 0.1000| 0.1005) 0.1342] 01225 0.1304 0.0447} 0.1000 0.0707 % CVir: 0.1551
E(X-Xm)2 0,0030] 0.1080| 0.0400| 00480 0.0720| 0,000 0.0680| 0.0080| 0.0400 0.0200 % CVR: 0.1583|
Varianza 10,0020 0,0270) 0.0100] 0,0120 0,0180) 0,0150) 0,0170) 0,0020) 0,0100 0,0050 %R 100,0400|
imero total de dates: 50,00
El’lmem total de grupos 10|

Figura 13 Preparacion con el patron de sacarosa y agua destilada (Estandares)
Fuente: Laboratorio CESECCA

Resumen de data estadistica de matrices

NIVEL 1,00
1,01 1.0) 1.0) 1,04 1.0) 1,1 1,1 1.0) 1,1 1.0
0.9 1.0) 1.0) 1,04 1.0) 1.0) 1,1 1.0) 1,01 1.0
Coca Cola 1,0) 1.0) 1,0) 1,0) 1,0 1.0) 1,0 10| 1,1 1.0
1,04 1.0) 1,0) 1,0) 1.0) 1.0) 1,0 1,1 1,1 1.0
1,01 08 1,0) 1,0) 1.0) 1.0) 1,0 1.0) 1,01 1.0
1.1 1.2] 12 1.1 1,04 1.1 1.0) 1,1 1.1 1.1
1.1 1,2 1,2 1,1 1,0 1.1 1,1 1,0 1,1 1,0
TESALIA 1.1 1.2] 1,1 1.0) 1,1 1.0) 1,1 1,1 1,1 1.0)
1.1 1.2] 1,1 1.0) 1,1 1.0) 1,1 1,1 1,1 1,1
1.1 1,2] 1,1 1.0 1,1 1.0) 1,1 1,1 1,1 1,0)
0.8 1,1 08 kel 1,01 1.0) 1,0) 0.9 1,1 1,0)
0.8 0.8 1,0 1,1 1,01 0.8 1,1 1,04 1.0) 1.0)
Pulpa de Mango 1.1 1,0) 1,0 1.,0) 1,0) 1.0) 0.2 1,1 1,0) 1,1
1.0 0.9 0.8 a8 1,0) 0.8 1,1 0.8 0.8 1,0
1.0 1,0) 1,1 1.0) 1,01 1.0) 1,0) 1,1 1.0) 1,0)
Valor medio 1,0167 1.0527 1.0400 1.0087 1.0187 1.0087 1.0487 1.0333 1.0533 1.0200
Sr 0,078 01179 0.0910 0.0504 0.0450) 0.0584 0,040 00724 00840 0.0414
Z(X-Am)2 0,0883 0.1945 0.1180 0.0483 0.0283 0.0483 0.0573) 0.0733 0.0573 0.0240
Varianza 0,0083 0.01.39| 0.0083 00035 00020 0.0035 0.0041 0.0052 0.0041 0.0017
[Mimero total de datos: 150,00
[Mimers total de 3o
{zrapos
Resultados
Media general: 1,029
DCMW: 0,0061
DCMB: 0.0005
SL2: 0.0000
sr: 00784
SR: 0,0784
% CVr: 76183
% CVR: 76183
%R: 102,9267
Fa1,2 0,94436112
FTab. a5%= 1,94734791

Figura 14 Calculos
Fuente: Laboratorio CESECCA

Criterio de aceptacion y rechazos
Los resultados de los analisis realizados por dos Analistas
independientemente se consideran Homogéneo si F es < Ftab
Ftab a 0.05 4,20 =1,94734791 FA1,2 0,94436112 Cumple: Sl
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NIVEL 15,00
14,8 14,9 14,8 14,9 14,8 14,8 14,58 14,8 14,8 148
14,9 149 14,8 149 14 2 14,8 14,3 14,8 14,31 149
CocaCala 14,8 15,01 14,8 149 14 2 14,8 14,3 14,8 14,31 149
14,8 14,9 14,8 14,5 14,5 14,8 14,3 14,8 14,5 14,8
14,9 15,0 14,9 14,9 14,8 14,8 145 14,8 14,9 14,8
151 15,1 14,9 15,1 15,1 15,1 14 9 14,9 140 15,0
18.1 15,1 14,9 15,1 15,1 15,1 14,9 15,01 15,1 15,1
TESALIA 15,0| 15,1 15,01 15,0 15,1 15,01 14,9 15,01 15,1 15,01
15,1 15,01 15,1 15,1 15,1 15,1 15,01 15,01 15,1 15,1
18.1 15,0 15,1 15,1 15,1 15,04 15,0 15,01 15,1 15,1
15,0| 15,01 15,1 15,0 14,9 15,1 15,1 15,01 15,1 15,01
15,0| 14,9 15,01 15,1 15,01 15,01 14,9 15,1 149 15,01
Pulpa de Mango 15,0| 14,9 15,01 15,1 14,9 149 15,1 15,01 15,0 15,01
15.0 14,9 15,01 150 15,0 15,01 15,0 15,01 150 15,0
18.0 14,8 14,9 15,1 15,1 15,01 15,1 15,1 14,8 15,0
Valor medio 14,8800 14,8733 14 8E00| 15,0087 14,8600 14 8533 14 8287 14, 8400 14 8533 14 52800
Sr 10,1014 0.0788 0.0210 01033 01352 01246 0.1183 01121 01248 0.0882
E(X-Xm)2 10,1440 0.0883 0.1180| 0.1483 0.2530 02173 01383 0.1780| 0.2173 0.1040
Varianza 10,0103 0.0084 0.0083 0.0107 0.0183 0.0155| 0.0135 0.0126 0.0155 00074
[Nimers total de datos: 150,001
Nimere total de an|
[erupos
Resultados
Media general: 14,863
DCMW: 0,012
DCMB: 0,0008]
SL2: o,0000|
[3F 0,1178
ER: a,1178]
%% CNT 0, 7857
o CVR: Q,7EET
YR: 80 TEEH]
Fai,2 0,85335534
FTab. ah= 1.84734791

Figura 15 Calculos
Fuente: Laboratorio CESECCA

Criterio de aceptacién y rechazos

Los resultados de los analisis realizados por dos Analistas

Ftab a 0.05 4,20 =1,94734791

independientemente se consideran Homogéneo si F es < Ftab
FA1,2 0,65335834 Cumple:

Sl
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NIVEL 30,00

20,1 201 20,0 20,01 20,9 20,0 20,0 201 20,01 20,1
20,0 201 301 20,1 30,1 20,0 20,0 201 20,01 20,0
Coca Cola 20,01 01 301 20,1 20,1 20,0 20,0 20,1 20,0 20,1
20,1 201 301 20,1 30,1 20,0 201 201 20,01 20,0
20,1 201 20,9 20,9 20,0 0.9 201 20,0 20,9 20,0
30.0 8.8 88 8.8 20,0 8.9 30,0 8.8 30,1 28,9
300 20,0 20,0 0.9 201 20,01 20,9 20,9 0.9 20,0
TESALLA 30.0 30,0 30,1 30,0 30,0 30,01 30,0 30,0 30,0 30,0
301 20,9 20,0 0.9 201 20,9 20,01 20,0 20,0 Z0.9)
28,8 20,9 20,1 0.9 20,0 20,9 20,9 20,0 0.9 20,0
301 30,0 20,1 28,8 20,0 30,01 30,1 301 20,0 28,9
28,8 20,9 0.9 201 20,0 20,9 20,9 20,9 20,0 Z0.9)
Pulpa de Mango 20,0 208 20,0 0.8 20,1 209 20,1 201 201 20,1
28,8 30,1 0.9 0.9 20,0 20,1 20,01 20,0 20,0 201
300 20,0 20,0 20,0 20,0 20,9 30,2 20,9 0.9 20,0
Valor medio 30,013 30,007 30,013 29973 30,033 20,850 30,020 30,013 28,987 30,000
Sr 0,074 0,088 0,083 0,083 10,082 10,083 0,086 0,083 0,084 0,076
Z(X-Xm)2 0,077 0,108 0,087 0,108 0,053 0,056 0,104 0,087 0,087 0,080
Varianza 00,0085 0.0078 0.0070 0.0078 0.0033) 0.0040| 0.0074 0.0070) 0.0041 0.0057
[Namern total de dstos: 150,00
Niamern total de a0
[erpos
Resultados
Media general: 30,002
DCMW: 0,0070)
DCMB: 0,0008|
SL2: o,0000]
e 00,0837
SH: 0,0837
% CVIn 0,2791
% CVH: 02731
SR 100,0067
Fai,2 125840821
Frab. ab%= 1, 84734721

Figura 16 Calculos
Fuente: Laboratorio CESECCA

Criterio de aceptaciéon y rechazos
Los resultados de los analisis realizados por dos Analistas
independientemente se consideran Homogéneo si F es < Ftab

Ftab a 0.054,20=1,94734791

FA1,2

1,25849621

Cumple:

Sl
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NIVEL 70,00

70,3 70,1 58,8 70,1 70,3 701 70,2 703 T 70,2
70,3 T 70,2 70,2 70,2 70,3 70,1 70,2 70,1 70,1
Coca Cola 70,3 70,1 70,2 70,1 70,1 70,2 70,1 70,2 70,2 701
70,2 700 0.1 01 701 70,2 70,1 70,2 703 0.1
70,2 701 0.1 70,2 701 70,3 70,1 7 70,2 0.1
T0.2 70,2 70,2 70,2 70,2 70,2 70,3 70, 70,1 70,2
702 70,2 70,2 70,2 70,2 70,1 70,1 70, 70,2 70,2
TESALIA T0.2) 70,2 70,2 70,3 701 701 K 701 70,2 70,2
702 70,2 70,2 70,1 70,1 70,1 T 7o, 70,2 70,2
702 70,2 70,2 70,2 70,1 70,1 70,2 70,3 70,1 70,1
T0.04 2.8/ 2.8 2.8 70,0 70,00 58,9 701 2.8 70,1
50,5 Kl 0.0 2.8 70,0 58,9 0.0 70.2] 70,1 8.8
Fulpa de Mango 0.5 70,00 70,1 70,1 20,9 70.1 52,9 70,01 70,1 70,0
701 70,1 70,1 [:2Re] 70,1 70,0 70,1 70,00 70,1 58,8
702 70,1 70,1 70,1 59,9 70,1 70,2 701 8.8 70,1
Valor medio 70,160 70,107 70,107 70,107 70,083 70,120 70,100 70,140 70,120 710,100
Sr 0,120, 0,083 0,122 0,122 0,110 0,108 0,107] 0,081 0,102 0,100|
E(X-Xm)2 0,235 0,109 0,209 2,208 0,169 0,184 0,180 0,116 0,184 0,140
Varianza 0,018 00078 0.0150) 0.0150) 0.0121 0.0117| 0.0114 00083 0.0117 0.0100
Numern total de datos: 150,001
Niamere total de an|
[erupos
Resultados
Media general: 70,115
DCMW: 0,0140]
DCMEB: 0,0007
SL2: 0,0000]
S 0,1182
SR: 0,1182
% CVr: 0,1838]
% CVR: 0, 1824]
%uR: 100,1848]
Fai,2 0,53232844
FTab. ab%= 1,84734701
Figura 17 Calculos
Fuente: Laboratorio CESECCA
Criterio de aceptacién y rechazos
Los resultados de los analisis realizados por dos Analistas
independientemente se consideran Homogéneo si F es < Ftab
Ftab a 0.054,20=1,94734791 FA1,2 0,53232644 Cumple: S
Estandar | Estandar | Estandar | Estandar NIVEL NIVEL NIVEL NIVEL
Nivel: 1 15 30 70 1 15 30 70
Media general: | 0,9689 15,004 29,99 70,028 1,0293 14,9633 | 30,002 70,1153
DCMW: 0,0053 0,0022 0,0055 0,0118 0,0061 0,0138 0,007 0,014
DCMB: 0,0134 0,0124 0,0072 0,0143 0,0005 0,0008 0,0008 0,0007
SL2: 0,0008 0,001 0,0002 0,0003 0 0 0 0
Sr: 0,0728 0,0469 0,0742 0,1086 0,0784 0,1176 0,0837 0,1182

54




SR: 00781 | 00567 | 00753 | 0,1098 0,0784 0,1176 | 0,0837 0,1182
% CVr: 75139 | 03126 | 02473 | 0,1551 7,6183 0,7857 | 0,2791 0,1686
% CVR: 80647 | 03779 | 02511 | 0,1568 7,6183 0,7857 | 0,2791 0,1686

%R: 96,8889 | 100,0267 | 99,9667 | 100,04 | 102,9267 | 99,7556 | 100,0067 | 100,1648
Fc Al-2= / 0,9444 06534 | 1,2585 0,5323
FTab. 05%= 1,0473 10473 | 1,9473 1,0473
LC: 1,00
LD: 0,07

Tabla 16 Resultados del tratamiento estadistico
Fuente: Laboratorio CESECCA

3.4 Calculo de incertidumbre
3.4.1 Identificacion de la magnitud
Y = (X1, X2 ..., XN)
Y= Magnitud de salida
Xi= Magnitud de entrada (i=1,2,...N)
3.4.2 Identificacion y evaluacién de las contribuciones

3.4.2.1 Diagrama de Ishikawa

[U sesgo del método |

SR ———=>
RMS sesgo —

> U De Solidos Solubles

Ucal, D, R

™~

U (Refractémetro)

U uso del equipo

Figura 18 Diagrama de Ishikawa
Fuente: Laboratorio CESECCA
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3.4.2.2 Tabla de contribuciones

Contribuciones Refractometro

u Calibracién Ucal/2

u dCal (Ccmdx-Ccmin) (Ccmax-Ccmin) / raiz (3)
Exactitud / raiz (3)

u resolucion Resolucién / raiz (3)
Contribuciones Sesgo
Sesgo (4) [(Vx-VR) / VR] * 100

Tabla 17 Tabla de contribuciones
Fuente: Laboratorio CESECCA

3.4.2.3 Ecuacion que define la incertidumbre estandar del método

u % Sélidos Solubles = VSR? + u (uso eq.)? + A2

3.4.2.4 Ecuacion de grados de libertad
k:2

3.4.2.5 Ecuacioén que define la incertidumbre expandida
U% Sdlidos Solubles = 2* u % Sdlidos Solubles

Incertidumbre de Calibracion del medidor de Refractometro

Dia/Valor 1,00 15,00 30,00 70,00
Dia 1 0,1854 0,1422 0,1576 0,1422
Dia 2 0,1841 0,2155 0,1317 0,2669
Dia 3 0,1805 0,1654 0,1576 0,1461
Dia 4 0,1654 0,1422 0,1854 0,1714
Dia 5 0,1714 0,1422 0,1461 0,2065
U calibracion
instrumental/ 0,1854 0,2155 0,1854 0,2669

concentracion
U calibracion
instrumental/ 18,5433 1,4365 0,6181 0,3813
porcentual

U Calibracion del
equipo

Tabla 18 Incertidumbre de calibracién del medidor de Refractdometro
Fuente: Laboratorio CESECCA

0,0650 0,0650 0,0650 0,0650
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Correcciones determinadas en la calibracion del Refractémetro.

Dia/Valor 1,00 15,00 30,00 70,00
Dia 1 0,0600 | 0,0200 | -0,0200 | 0,0200
Dia 2 0,0200 | 0,1000 | 0,0000 | 0,0800
Dia 3 -0,0400 | 0,0400 | 0,0200 | 0,0000
Dia 4 -0,0400 | 0,0200 | -0,0600 | -0,0200
Dia 5 0,0200 | -0,0200 | 0,0000 | -0,0400

Tabla 19 Correcciones determinadas en la calibracion del refractdmetro
Fuente: Laboratorio CESECCA

Incertidumbre de uso del Refractometro

variable/dia 1,00 15,00 30,00 70,00
u Cal 0,0927 | 0,1077 | 0,0927 | 0,1335
u Cal. Equipo 0,0325 | 0,0325 | 0,0325 | 0,0325
u der 0,0577 | 0,0693 | 0,0462 | 0,0693

Tabla 20 Incertidumbre de uso del refractometro
Fuente: Laboratorio CESECCA

Incertidumbre estandar

1,00 15,00 30,00 70,00
u estandar 0,114 0,422 0,374 0,451
Tabla 21 Incertidumbre estandar
Fuente: Laboratorio CESECCA
Datos relativos a la validacion de método
Estandar|Estandar|Estandar|Estandar| NIVEL |NIVEL| NIVEL | NIVEL
Nivel: 1,00 15,00 30,00 70,00 1 15 30 70
Media general : 0,969 15,004 | 29,990 | 70,028 1,029 (14,963| 30,002 | 70,115
% CVR: 8,065 0,378 0,251 0,157 7,618 | 0,786 | 0,279 0,169
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% R: 96,889 [ 100,027 | 99,967 [ 100,040 | 102,927 [99,756(100,007

100,165

Sesgo: -3,111 0,027 -0,033 0,040 2,927 |-0,244| 0,007

0,165

Tabla 22 Datos relativos a la validacion de método

Fuente: Laboratorio CESECCA

Datos relativos a la incertidumbre por uso del Refractémetro

Estandares de Grados BRIX
Equipo 1,00 15,00 30,00 70,00
u estandar 0,114 0,422 0,3741 | 0,4514
u relativa 0,1140 | 0,0281 0,0125 | 0,0064

Tabla 23 Datos relativos a la incertidumbre por uso del Refractometro

Fuente: Laboratorio CESECCA

Evaluacion de las Contribuciones

lu uso (Refractémetro) 0,1140
lu CVR 0,0806
lu Sesgo 0,0293

Tabla 24 Evaluacion de las contribuciones
Fuente: Laboratorio CESECCA

Incertidumbre Estandar Relativa del Método

|u estandar del método | 0,14264 |
Tabla 25 Incertidumbre relativa al método
Fuente: Laboratorio CESECCA

Factor de Cobertura

: | 2 |

Incertidumbre Expandida del Método

U relativa método 0,2853
U % método 28,5282

Tabla 26 Incertidumbre expandida del método
Fuente: Laboratorio CESECCA
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Conclusiones

Una vez finalizado el estudio, se determina que las herramientas estadisticas
utilizadas en la validacion del método resultan adecuadas y pertinentes para el
propésito definido por el laboratorio CESECCA, cumpliendo ademas con los objetivos

establecidos en la investigacion.

El método de sdlidos solubles fue evaluado mediante un analisis estadistico
aplicado a los ensayos realizados en diversas muestras, lo cual permiti6 examinar
cada una de las caracteristicas de desempefo del mismo como: limite de deteccion,
limite de cuantificacion, precision (repetibilidad y/o reproducibilidad), incertidumbre,

exactitud e intervalos de trabajo; todos estos se ajustaron a los objetivos de validacion.
Se incluyd el principio para detectar solidos solubles por refractémetro.

Se obtuvieron resultados los cuales salieron de manera satisfactoria en la

revalidacion del analisis.

La incertidumbre estimada del método de solidos solubles se encuentra dentro

del valor %U(K=2) <20% por lo tanto, el método es validado.
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Recomendaciones

1. Participar en ensayos de aptitud o inter-comparaciones

Se recomienda que el laboratorio participe sistematicamente en ensayos de
aptitud o realice inter-comparaciones bilaterales con otros laboratorios para solidos
solubles. Esto permite evidenciar la comparabilidad y confiabilidad del método bajo
condiciones externas, cumpliendo con el requisito 7.7.2 de la norma ISO/IEC
17025:2018.

2. Verificar el método con soluciones patrén preparado internamente

(verificaciones intermedias)

Para asegurar el control continuo del método, se recomienda preparar
internamente soluciones de sacarosa en agua con concentraciones conocidas (por
ejemplo: prepararse concentraciones distintas a las de uso contaste 7.5 brix) y
utilizarlas para verificar la linealidad del refractémetro y consistencia del método. Esta

practica econdmica cumple con el requisito 6.4.10 de la norma.
3. Evaluar la precision intermedia con diferentes analistas y dias

Se sugiere realizar analisis en distintos dias y por diferentes operadores del
laboratorio. Esto permite evaluar la repetibilidad y reproducibilidad del método,
aspectos fundamentales para demostrar su robustez y alinearse con lo requerido por
la clausula 7.2.2.4 de la ISO/IEC 17025:2018.

4. Adquirir un material de referencia certificado (CRM) con concentracion

distinta

Para fortalecer la validacion y trazabilidad metrolégica del método, se
recomienda la adquisicion de un material de referencia certificado (CRM) con una
concentracion de solidos solubles distinta a la normalmente analizada (por ejemplo, 8
°Brix si se trabaja comunmente con 15 °Brix). Esto permite verificar la exactitud y
linealidad del instrumento bajo condiciones reales y da cumplimiento a los requisitos
6.5.1y 7.6.1 de la norma ISO/IEC 17025:2018
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