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RESUMEN

El presente trabajo titulado: Validaciéon y verificacion de métodos de ensayos surgid por la
necesidad de validar las metodologias aplicadas en los analisis fisicos quimicos, con el objetivo de
asegurarse de que los resultados obtenidos responden a los fines previstos. En la elaboracion de
cualquier tipo de producto se debe utilizar una serie de procedimientos o métodos que garanticen
su calidad y que aseguren que poseen la formulacion adecuada. Los métodos mas utilizados en
cualquier tipo de industria son de tipo analitico (que son utilizados para dar a conocer resultados
cualitativos, es decir, cualidades) y métodos cuantitativos (que dan a conocer cantidades), asi
como los métodos quimicos (que dan a conocer formulas) y fisico/quimicos (que dan a conocer
propiedades). La empresa Molitalia SAC, cuenta con un Laboratorio de Control de Calidad, donde
se llevan a cabo los ensayos quimico-analiticos necesarios para garantizar la calidad de los
diversos productos y materia prima que ahi se analizan. Para esto se utilizan diversos métodos
cualitativos y cuantitativos que arrojan datos considerados como fidedignos, los cuales se
presentan en un manual de procedimientos analiticos, pero que no tienen la documentacion que
compruebe la validez de la precisién, veracidad y repetibilidad de los métodos que se estan

utilizando.

Para ello se implementé la validacion y verificacion de métodos teniendo por objeto asegurarse de

gue los resultados obtenidos responden a los fines previstos.

Los métodos utilizados en el laboratorio han sido evaluados y sometidos a prueba para asegurarse
de que producen unos resultados validos y coherentes con el objetivo previsto, es decir, han de
sido validados. Todos los métodos nuevos que se introduzcan al laboratorio deben estar validados
y todos los analistas que los vayan a utilizar han de recibir una formacién adecuada y demostrar
su competencia en su utilizacion antes de empezar a actuar en casos concretos, para ellos se
evaluara la metodologia de la repetibilidad. Asi mismo se ejecutard la validacion en caso se
introducen cambios importantes en la metodologia, o se aplica en una situacion nueva (por
ejemplo, una muestra de matriz nueva). 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.
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ABSTRACT

This work entitled: Validation and verification of test methods arose from the need to validate the
methodologies used in physical and chemical analysis, in order to ensure that the results meet the
intended purpose. In developing any type of product should be used a number of procedures or
methods to ensure quality and to ensure that they possess adequate formulation. The most used in
any industry methods are analytical type (which are used to present qualitative results, ie qualities)
and quantitative methods (which disclosed amounts) and chemical methods (which disclosed
formulas) and physical / chemical (which disclosed properties). Molitalia SAC Company has a
Quality Control Laboratory, which carried out the chemical-analytical tests necessary to ensure the
quality of various products and raw materials are analyzed there. For this various qualitative and
guantitative methods that yield data considered reliable, which are presented in a manual analytical
procedures are used, but they do not have the documentation to prove the validity of the accuracy,

reliability and repeatability of the methods being using.

For this validation and verification methods are implemented having intended to ensure that the

results meet the intended purpose.

The methods used in the laboratory have been evaluated and tested to ensure that they produce a
valid and consistent results with the intended target, ie have been validated for. All new methods
are introduced to the laboratory must be validated and all analysts that will use must be properly
trained and demonstrate competency in use before starting to act in specific cases, for them the
methodology will be assessed repeatability. Likewise, the validation will run if major changes are
introduced in methodology, or applied in a new situation (for example, a sample of new array). The
validation or verification of a method are performed by a number of standard and experimental
evidence than data accuracy, precision is obtained, etc. The process to be followed for it must be in

writing as standard operating procedure. Once validated or verified

Bazan Lépez; Celina De JesUs
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CAPITULO 1. INTRODUCCION

La empresa MOLITALIA S.A se funda en 1964 por un grupo de descendientes de inmigrantes
Italianos. Al comienzo, limitados a la produccién de harina de trigo, comercializada bajo la marca
del mismo nombre, posteriormente el mismo éxito se tuvo en fideos, luego incursiona en el rubro

de confiteria como chupetes, caramelos, waffers, biscochos y demas.

Uno de sus objetivos es llevar productos con excelentes estandares de calidad a sus clientes que

aseguren su consumo libre de contaminantes.

El mundo globalizado exige cada vez empresas soélidas y bien constituidas, este es el caso de
Molitalia S.A. Que ha sabido mantenerse al frente durante todo este tiempo para ello se ha
apoyado en profesionales competitivos ademas de proveerse de tecnologia y herramientas
sistematicas. Es claro para Molitalia S.A. El fuerte compromiso que tiene con la calidad de sus
productos, ello conlleva a estar en todo momento buscando oportunidades de mejora asi como

también el incremento de la eficiencia a nivel productivo.

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

fisico/quimicos (que dan a conocer propiedades).

Bazan Lépez; Celina de Jesus
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1.1

1.2.

Antecedentes

Molitalia S.A, cuenta con un Laboratorio de Control de Calidad (Lab. Central), donde se
llevan a cabo los ensayos fisico- quimico analiticos necesarios para garantizar la calidad de
los diversos productos que ahi se analizan. Para esto se utilizan diversos métodos
cualitativos y cuantitativos que arrojan datos considerados como fidedignos, los cuales se
presentan en un manual de procedimientos analiticos, pero que no tienen la documentacion
que compruebe la validez de la exactitud y precisién de los métodos que se estan utilizando,

asi mismo del personal, lo cual le ha conllevado en tener diversos problemas.

Estos problemas han conllevado a la empresa en tener alto gasto en el consumo de

reactivos, asi mismos gastos en el mantenimiento y calibracién de sus equipos.

Estos problemas fueron reducidos cuando se implementé la validacion y verificacion de los
métodos de ensayo aplicadas en el laboratorio central, ya que mediante a esta implantacion
el laboratorio demuestra que sus métodos proporcionan resultados fiables, lo cual no es
necesario de realizar los ensayos una y otra vez para demostrar que los resultados son

fiables.

Justificacién

La razon por la que se debe de validar los métodos de ensayos fisico-quimicos utilizados en
el laboratorio de control de calidad es para asegurar que los productos que se fabrican han
sido sometidos a un estricto control de calidad con métodos confiables y seguros, dando a
la empresa la seguridad de estar elaborando productos de la mas alta calidad, cumpliendo
con requisitos de las leyes nacionales y mundiales. La aplicacion de procedimientos
adecuados de control de calidad da a la empresa el respaldo necesario para competir con
productos de la mas alta categoria a nivel nacional e internacional. La falta de calidad en
alguna de las propiedades o caracteristicas de los productos, significa pérdida de clientes
gue son quienes deciden la fidelidad hacia un producto o marca especifica y que al final son
quienes deciden de manera directa el consumo del producto final. Asi mismo pérdida por
generacion de merma o eliminacion de productos aquellos que no cumplan con las
especificaciones por falta de un buen control en sus propiedades fisico quimico. (Ver

anexo 1)

Bazan Lépez; Celina De JesUs
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1.2.1. Objetivos

1.2.1.1. Objetivo general
Implementar las validaciones y verificaciones de las metodologias del laboratorio fisico

guimico de la empresa Molitalia S.A.
1.2.1.2. Objetivo especifico

e Conseguir la confiabilidad de los resultados de los ensayos fisicos quimicos, producto
de lo cual se redujo la cantidad de ensayos.

e Optimizacion de tiempo de los métodos de ensayos.

¢ Reducir el costo de consumo de reactivos.

¢ Reducir el costo de mantenimiento correctivo de los equipos.

Bazan Lépez; Celina De JesUs
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CAPITULO 2. MARCO TEORICO

2.1.

2.2.

2.3.

2.4,

2.5.

Métodos de ensayos

Es un procedimiento definitivo que produce un resultado de prueba y/o andlisis quimicos o
fisicos-quimicos. Una prueba puede ser considerada como operacién técnica que consiste
en la determinacion de una o méas caracteristicas de un determinado producto, proceso o

servicio de acuerdo con procedimiento especificado.

Ensayos
Operacion técnica realizada de acuerdo a un procedimiento especifico, que consiste en la
determinacién cualitativa y/o cuantificacion de una o mas caracteristicas (propiedades o

analito) en un determinado producto, proceso o servicio.

Analisis quimico

Es el analisis quimico se utiliza a las reacciones quimicas y a las reacciones de distribucién
para efectuar la cuantificacion o cualificacion del analito (Valoraciones quimicas). Las
reacciones quimicas se vuelven entonces el elemento cuantificador central del método. Los
métodos volumétricos, gravimétricos, son ejemplos de métodos de andlisis quimico clasico.
Las operaciones analiticas asociadas a estos métodos son la titulacién, las precipitaciones,

las extracciones liquidos, etc.

Analisis fisico-quimico

En el andlisis fisico quimico se utilizan las interacciones energia -materia para efectuar la
cuantificacion o cualificacion del analito (Valoraciones instrumentales). Para llevar a cabo
las interacciones energia-materia se requiere de instrumentos mas sofisticados que aquellos
usados en los métodos quimicos, suele llamarse a los métodos fisicos quimicos métodos

instrumentales de analisis.

Aseguramiento de la calidad de los resultados de ensayo

El laboratorio debe de tener procedimientos de control de la calidad para realizar el
seguimiento de la validez de los ensayos. Los datos resultantes deben ser registrados en
forma tal que se puedan detectar las tendencias y cuando en forma tal que se puedan
detectar las tendencias y cuando sea posible, se deben aplicar técnicas estadisticas para la

revision denlos resultados.
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2.6.

2.7.

Validacion de métodos de ensayos

Es el proceso por el cual se establece, mediante estudios de laboratorio, que las
caracteristicas de desempefio del método cumplen con los requisitos para las aplicaciones
analiticos previstas.

Guia Eurachem (2005). Guia de Laboratorio para la Validacion de Métodos.

¢Cuando es necesario validar un método de ensayo?
Un método de ensayo se valida cuando es necesario verificar que los parametros
ejecutados son los adecuados para resolver un problema analitico en particular. El
laboratorio debe validar:
¢ Los métodos de ensayo no normalizados.
e Los métodos de ensayos normalizados modificados, ampliados o aplicados a un
alcance diferente al originalmente establecido en la norma.

e Método Desarrollado / interno.

METODO DE ENSAYO OBJETIVO DE LA VALIDACION

Méto

Comprobacion de que el la modificacién introducida en el método
original no afecta la capacidad del laboratorio para proporcionar
do normalizado modificado , . . ) o
resultados confiables. Ejemplo: Cambio del método de extraccion,

otra matriz, cambio en el pH.

Comprobacion de que el método cumple con las caracteristicas

Método desarrollado ) . .
necesarias para dar resultados confiables para el fin prepuesto.

2.8.

Verificacion de métodos de ensayos

Suministro de pruebas objetivas de que un elemento dado satisface los requisitos
especificados.

Delgado, G. (2009). Validacion y verificacién de métodos de ensayos.

Es decir, es la comprobacion experimental de que un método establecido funciona de
acuerdo con las especificaciones, en las condiciones disponibles en el laboratorio usuario.
Se entiende como verificacién a las pruebas realizadas por un laboratorio en la rutina de
trabajo que permiten comprobar y documentar la aplicabilidad y uso adecuado del método

por parte del laboratorio.
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2.9. ¢Cuando es necesario verificar un método de ensayo?

Un método de ensayo se verifica cuando es necesario comprobar que el laboratorio domina

el ensayo y lo utiliza correctamente. El laboratorio debe verificar:

e Los métodos normalizados.

METODO DE ENSAYO

OBJETIVO DE LA VERIFICACION

Método normalizado

correctamente.

Comprobacidon de que el laboratorio domina el ensayo y lo utiliza

2.10. ¢ Validacion o Verificacion?

Validacion :

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.
Inherente a esto esta la necesidad de

evaluar el desempefio del método.

¥

Validacién de un método aplicada para
métodos no normalizados método

modificado o método desarrollado (interno)

Verificacion:

Aportacion de evidencia objetiva, de que
un elemento dado satisface los requisitos
especificados. Consiste en que un
laboratorio confirma su capacidad para la
aplicacién de un método normalizado, el
cual ya cuenta con validacién basica. Esto
implica que debe realizarse algun trabajo
experimental para demostrar que el
método funciona adecuadamente en el
laboratorio, aunque la carga de trabajo es
probable que sea considerablemente
menor en comparacion con la validacion de
un método que se ha desarrollado

internamente.

¥

Verificacién de un método aplicada para
métodos normalizados

Bazan Lépez; Celina De JesUs
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2.11. Fundamentos de estadistica basica.

Para los fines de una validacion, se utilizan normalmente ciertas mediciones estadisticas,

que nos ayudan a establecer si el método se encuentra dentro de un parametro aceptable,

normalmente se determinan las siguientes:

2.11.1.Media
Conocida también como media aritmética o promedio, es la cantidad total de la variable
(muestra o medida) distribuida en partes iguales entre cada observacion. En términos

matematicos, es igual a la suma de todos sus valores dividida entre el nimero de

sumandos.
X ="3 xi
n
Dénde:

v" xi = valor de una lectura.

v n =namero de lecturas.

2.11.2.Desviacion estandar (o, S)

Es el promedio de lejania de los valores obtenidos (lecturas) respecto del promedio.

S= '\{ "y i=] (.\'E-XIZ

n-1

Dénde:

v" xi = valor de una lectura.
v/ X= promedio de la totalidad de lecturas.

v n =ndmero de lecturas.

2.11.3.Coeficiente de varianza
Es la desviacion estandar dividida por la media. También es conocida como desviacion

estandar relativa (RSD). El coeficiente de variacion puede ser expresado en porcentaje:

%CV = S x100
X

Dénde:
v S =desviacion estandar de las lecturas.
v' X = promedio de la totalidad de lecturas.
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Varianza: Es una medida de dispersion definida como el cuadrado de la desviaciéon

estandar.
Sz = "E i=1 !.\‘.’i-X!z
n-1
Dénde:

v/ xi = valor de una lectura.
v' X=promedio de la totalidad de lecturas.

v n =namero de lecturas.

2.11.4.Distribucién Normal
Distribucion continua conocida también como distribucion Gaussiana, la distribucién de
una variable normal esta completamente determinada por dos parametros, su media y su
desviacion estandar, denotadas generalmente por £ y < . La distribucién normal se
caracteriza por tener una Unica moda, que coincide con su media y su mediana. Su
expresién grafica es una curva normal, cuya forma es similar a los histogramas con forma
de campana, es conocida como campana de gauss que es simétrica respecto a su media
y asintética al eje de abscisas, esto hace que cualquier valor entre — @ y + &2 es
tedricamente posible. El area total bajo la curva es, por tanto, igual a 1. Para este tipo de
variables existe una probabilidad de un 50% de observar un dato mayor que la media, y un

50% de observar un dato menor.

6825
957%
99._72%

-3c -2 -G H +*G +2c +3c

e La probabilidad de que Xo caiga en el intervalo comprendido entre p+ oes

aproximadamente 0,687 0 68,27%.
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e la probabilidad de que Xo caiga en el intervalo comprendido entre L+ 2Ges
aproximadamente 0,9545 o 95,45%.
e La probabilidad de que Xo caiga en el intervalo comprendido entre p+ 3ces

aproximadamente 0,9973 o0 99,73%.

Nivel de significancia (Alfa, &) : Es el nivel de significacion utilizado para calcular el nivel

de confianza. El nivel de confianza es igual a 100% (1 - a), es decir, un alfa (a) de 0,05

indica un nivel de confianza de 95%.

Factor de cobertura: Numero mayor que uno por lo que una combinaciéon de
incertidumbre en la medicién estandar se multiplica a obtener una incertidumbre

expandida de medida. Un factor de cobertura suele ser simbolizada k.

Frederick, M. (1991). Principios de garantia de calidad para laboratorios analiticos.

2.11.5.Prueba de significancia

Es frecuente utilizar pruebas de significancia estadisticas durante el proceso de validacion

de los métodos de ensayos en este sentido, se aplican cominmente las siguientes:

1. Prueba t- student para identificar errores sistematicos (sesgo).
2. Prueba La ecuacion de Horwitz para identificar errores aleatorios (precisiones).

Figura N° 2-1. Diferencias entre error aleatorio y error sistematico

Error Aleatorio Error Sistematico
(Imprecision) (Inexactitud)
Se caracteriza por ser de caracter variable, es Es aquel que se produce de igual modo en todas las
decir que al repetir un ensayo en condiciones mediciones que se realizan de una magnitud. Puede estar
idénticas, los resultados obtenidos no son originada en un defecto del instrumento, en una
iguales en todos los casos. particularidad del operador o del proceso de medicion, etc

PREMISA:

Como
consecuencia del

Error se genera la
INCERTIDUMBRE

Error: El error se define como la diferencia entre el valor verdadero y el
objetivo experimiental

Fuente: Elaboracién propia
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Al hacer una prueba de significancia se comprueba la veracidad de una hipoétesis
experimental, llamada “hipétesis alternativa” (H1, si hay diferencia) con respecto a la
hipotesis nula (HO, no hay diferencia). Es la hipétesis alternativa la que determina el
namero de colas. Si la hipotesis alternativa contiene la frase “mayor que” o “menor que”,
la prueba es de una-cola. Si la hipétesis alternativa contiene la frase “no es igual que”, la

prueba es de dos-colas.

(National Food Administration of Sweden)

L A

2 2
1 COLA 2 COLAS

1. “La media es igual al valor dado” (Hg. |t = X,) versus “la media no es igual al valor dado” (Hy:p # %,) = dos-colas

2. “La media es igual al valor dado” (H. |1 = xg) versus “la media es menor que el valor dade” (Hy:i< x) & una-cola

3. “Lamedia esigual al valor dado” (Hg. 1 = Xg) versus “la media es mayor que el valor dado” (Hy:i > Xo) & una-cola

2.11.6.Prueba t-Student

Esta prueba permite comparar las medias de dos grupo de datos y determinar si entre
estos parametros las diferencias es estadisticamente significativo.

En la prueba t, se procede a determinar el valor t de student calculado, obtenido de la
experiencia analitica, y este valor posteriormente se compara con el llamado valor critico,
este valor critico se obtiene de la tabla de t-student para un determinado porcentaje de
confiabilidad (normalmente se utiliza el 95% de confianza, es decir, un valor a de 0,05).
Si no existen diferencias significativas entre 2 grupos, la t calculada deberia ser inferior
al t critico (o conocido también como t de tabla). El siguiente ejemplo, trata de explicar la
afirmacion realizada anteriormente: Un atleta desea realizar un salto con garrocha, para
lo cual, el realiza un célculo de con que velocidad y con qué fuerza (t calculado) debe
realizar la prueba de atletismo, a fin de saltar correctamente la altura establecida para la
competencia (t critico).

Bazan Lépez; Celina De JesUs
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t critico

o=

t calculado

Si el t calculado es inferior al t critico, entonces, no existira una diferencias significativa

gue permita superar al t critico, y el atleta no podra realizar el salto.

t calculado < _t critico

|

Si el valor t calculado es superior al t critico, entonces, existira una diferencia

significativa que permitird superar al t critico, y el atleta podra realizar el salto.

existe una diferencia significativa
t calculade > t critico

Para explicar de mejor manera la prueba de t-Student, he incluido los siguientes ejemplos:

EJEMPLO 1: Prueba t-Student para 2 variables independientes
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Se realiza el andlisis de una muestra de flior en agua bajo el método de cromatografia

i6nica en laboratorio 1 y por EIS en Laboratorio 2. Los resultados obtenidos en mg/L de F- ,

fueron:
Nivel Grupo/Experiencia
Observaciones 1 2
1 45 53
2 5,2 6,8
3 5,0 6,9
4 6,4 71
S 6,0 7.7
6 71 -

- Experiencia 1: n1=6 - Media X1=5,70

- Desviacion estandar Si=0,9716

- Grados de libertad gli=5 - Experiencia 2: n2=5 - Media X2= 6,76

- Desviacion estandar Sz2=0,8877

Se determina el valor t calculada (t calc):

- Grados de libertad gl2= 4

(x1-x2)
Tcal=
ﬂ'51{n1—1}+52{n2—1} (141}
nl+n2—2 (nln2)
(5.70 — 6,762)
t cal —
J0,9716)2(6— 1) + (0.8877) 55— 1) (1 +1)
6+5—2 T 5)
t cal (71.06)
I = -
[(0,93524). (0,1667 + 0, 2) 106
\ tcal 2 33793 3. 09

Se desea determinar si son iguales las medias de la experiencia 1 y 2. Para esto se procede

luego a determinar el t critico en la tabla t-student para a =0,05.

En la interseccion se lee: valor critico parat, que es t crit= 2,262,
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90% 95%

0.05 0.025
1 3.078 | 6.314 | 12{706
2 1.886 | 2.920 | 4B03
3 1.638 | 2.353 | 3.[182
1 1.533 | 2.132 | 2[776
5 1.476 | 2.015 | 2571
6 1.440 | 1,943 | 2447
7 1.415 1.895 | 2.B65
8 1.397 1.860 806
9 1383 183346 2.262
10 1.372 1812 | 2.228

Se procede a comparar el t critico y el t calculado, t calc= 3,09.

Se observa. t calc >t crit. Concluimos que existen diferencias significativas. Por lo cual
el resultado SE ACEPTA.

EJEMPLO 2: Prueba t-student para comparacion de muestreal versus un valor de

referencia

Se analiza de un material de referencia certificado de hierro en cereal, se realizan 4 réplicas,

el método utilizado es absorcién atdmica llama, los resultados obtenidos en mg/Kg son:

Observaciones Valor obtenido
1 5,8
2 6,1
3 6,4
4 6,2

El valor asignado, informado en el certificado del MRC es; p = 6,3 mg/Kg

Experiencia:
v' Observaciones pareadas n=4
v Media X = 6,05
v' Desviacion estandar S = 0,387
v' Grados de libertad (000 gl)= 3
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Se determina el valor t calculada (t calc):

X—p
T.,=—%—
Cal S//\/ﬁ

Teal= (&:05=63) = 1,292

0,387v4

Se procede luego a determinar el t critico en la tabla t-student para o=0,05. En la

interseccion se lee: valor critico parat, que es t crit= 3,182

80% 90% 95%

h /2 0.10 0.05 | 0.025

3.078 | 6.314 | 12.y06

1.886 | 2.920 | 4.303
1638 2.353 \3,182

1.533 | 2132 | 2.776

W | N e

Se procede a comparar el t critico y el t calculado, t calc= 1,292. Se observa que: t calc <t
crit. Concluimos que no existen diferencias significativas. Por lo cual el resultado SE
ACEPTA.

2.11.7.Coeficiente de varianza de Horwitz (CVh) o (RSD Horwitz)

Es el coeficiente de variacion definido por Horwitz, a través de la ecuacion obtenida de un
estudio estadistico. En dicho estudio, Horwitz después de reunir una serie de datos
(provenientes de 150 ensayos de interlaboratorios organizados por AOAC), observé que el
coeficiente de variacion de los valores medios dados por los diferentes laboratorios
aumentaba a medida que disminuia la concentracion del analito. Lo cual definié que la
ecuacion dada era muy importante para evaluar un dato de los ensayos realizados en el

laboratorio.

La ecuacion de Horwitz, esta definida como:
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CVh = 2(1-0.5.l0g ) o oH=0.02 X c 0,8495

Dénde:

v' CV h= Coeficiente de variacion de Horwitz
v o n=Desviacion estandar calculada conforme al modelo de precision de Horwitz.

v' C=concentracién del analito expresado en potencia de 10 (Ver tabla No 1).
Este coeficiente de variacién (CVh) esta expresado en potencia de 2, y la concentracion

media del analito expresado como potencia de 10, de esta forma independiente del analito y

el método utilizado se puede estimar el CV esperado para la precisién.

Tabla n.° 2-1. Concentracién del analito expresado en potencia

Concentracién Razdén

(Potencia de 10)
100 1 100% (100 g/100 g)
>10 10™ > 10 % (10 g/100 g)
>1 10 >1% (1 g/100g)
>0,1 10° >0,1% (1 mg/g 6 0,1g/100 g)
0,01 10™ 100 mg/kg
0,001 10 10 mg/Kg
0,0001 10° 1 mg/Kg
0,00001 107 100 pg/Kg
0,000001 10° 10 ug/Kg
0,0000001 107 1 ug/Kg

Horwitz comenta que el coeficiente de varianza (CVh) ha sido propuesto como un valor de
referencia para evaluar el desempefio en pruebas interlaboratorio. Cabe destacar que las
autoridades regulatorias de la Union Europea lo han incorporado como criterio de
aceptacion para métodos de andlisis con fines regulatorio. Asi mismo la comisién de codex
Alimentarius reconoce que la ecuacién de Horwitz es relevante en la estimacién de

precision.

Para determinar la ecuacién se necesita el RSD experimental.

RSD (Cv) exp = S/media*100
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2.12. Planeamiento de validacién

Figura n.° 2-2. Planeamiento de validacion.

Preparacion de metodologia Definir objetivos Definir procedimiento
operacional de
validacion

validada y/o verificada.

r‘—l_)

Definir los métodos
ensayos a validary /o

Desarrollo de

pruebas de > LV
parimetros de | ~ verificar
validacion.

I Definir parametros de

validacion y /o
verificacién

*Envic de muestras al
laboratorio extemo
acreditado.

*Evaluar resultados dela
validacion.

Verificar compatibilidad de

* Informe de validacion. I
equipos

Ejecutar ensayos preliminares |

Caracterizar materiales

Fuente: Elaboracién propia.

2.12.1. Definir objetivo

Para que un objetivo, pueda funcionar con eficiencia es importante desarrollar una
percepcién previa de los resultados que pretendemos alcanzar. Cuando se tiene hien
definida la direccibn se puede enfocar y dirigir, la energia se concentra en esa

trayectoria.
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2.12.2. Definir parametros de validacion

Figura n.° 2-3. Parametros de validacion

| > DETECCION VALOR ATIPICO

REPETIBILIDAD
\

> VERACIDAD

PRECISION

Fuente: Elaboracion propia.

2.12.2.1. Deteccidn valor atipico

Un valor atipico es una observacion extrafiamente grande o pequefia. Los valores
atipicos pueden tener un efecto desproporcionado en los resultados estadisticos, como
la media, lo que puede conducir a interpretaciones engafosas. Por ejemplo, un conjunto
de datos incluye los valores: 1, 2, 3, y 34. Asi mismo podemos definir que son
observaciones cuyos valores son muy diferentes a las otras observaciones del mismo

grupo de datos.

A. Manejo de valores atipicos en método de ensayo.

En un método de ensayo se evalla un valor aberrante o inconsistente Unico
(atipico), con el Z-Scorre. El z-score también conocido como puntuacion estandar,
valores z, z-score, resultados normales, y las variables estandarizadas, el uso de "Z"
se debe a la distribucién normal es también conocida como la "distribucion de Z",
indica el nUmero de estandar las desviaciones de una observacién o dato esta por
encima o por debajo de la media. Es una cantidad adimensional obtiene restando la
media de la poblacion a partir de un puntaje bruto individual y luego dividiendo la

diferencia por la desviacién estandar de la poblacion.
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ZscoreZ= (x-media)/s

Doénde:

v' X =N°de ensayo

v' S= Desviacion estandar

Para la evaluacién de resultados Zcore nos indica lo siguiente.

[Z/<=2 > satisfactorio
2 <f/Z/< 3 -->cuestionable
/Z/ >=3 --->no satisfactorio (atipico)

2.12.2.2. Veracidad

Determina el grado de coincidencia existente entre el valor medio obtenido de una serie
de resultados y un valor de referencia aceptado. La veracidad puede ser determinada

por sesgo.

A. Sesgo (s):
La diferencia entre la expectativa relativa a los resultados de un ensayo o una
medicion y el valor verdadero. En la practica el valor convencional de cantidad puede
sustituir el valor verdadero. El sesgo es el error sistematico total en contraposicion al

error aleatorio. Para determinar el sesgo puede utilizarse material de referencia.

- Material ensayo de aptitud: Para este fin, se debe medir un analito de
concentracién conocido y se determina la diferencia en valor absoluto entre el
valor conocido y la media del valor obtenido. Una diferencia sistematica importante
en relacion al valor de referencia aceptado se refleja en un mayor valor del sesgo,

cuanto més pequenio es el sesgo, mayor veracidad indica el método.

s= X —Xa
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Dénde:

v'S= Sesgo
v' X = Lectura obtenida o valor promedio de las lecturas obtenidas.
v’ Xa = Valor asignado, valor certificado del material de referencia o valor

esperado.

Para evaluar el sesgo, se debe realizar la prueba t, en la cual el tcal <t crit:

T, = H

al_S/\/ﬁ

Dénde:

t calc=t observado o calculado
X= Promedio de valores leidos u observados en concentracion

S= Desviacion estandar

AR NI NN

n= NUmero de lecturas o valores observados.

v M (Xa)-Valor a analizar

Buscar t- Student tedrico en tabla para grados de libertad (v) y el porcentaje de
seguridad deseado (1- a) para un error a. Usualmente se trabaja con un valor de
0,05.

Ejemplo ejercicio de sesgo:

Para un valor asignado de un material de referencia certificado de 20,1 mg/L de
N-NO2, los

Valores obtenidos son:

Lectura Resultado Sesgo
mg/L o) s
1 20,4 20,4-20,1 0,3
2 20,8 20,8-20,1 0,7
3 20,6 20,6-20,1 0,5
4 20,0 20,0-20,1 -0,1
5 20,4 20,4-20,1 0,3
6 20,6 20,6-20,1 0,5
7 20,5 20,5-20,1 0,4
8 19,9 19,9-20,1 -0,2
9 20,3 20,3-20,1 0,2
10 20,3 20,3-20,1 0,2
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N

Desviacion estandar S=0,27 Promedio de las lecturas X= 20,38 _
Valor asignado a la muestra Xa=20,1 Ndmero de lecturas n=10 Yn=v10= 3,162

t cale = [ X,=X] = [20,1-20,38] = 0,32
0,27 x V10

Se desea establecer si existe una diferencia significativa entre el valor obtenido de la
experiencia analitica y el valor de referencia. Entonces, para determinar el t tedrico o critico
para grados de libertad de n-1 (es decir de 10-1=9), un valor a =0,05 y 2 colas, se extrae de
tabla el t critico que es de 2,262, cumpliéndose que tcalc <t crit, ya que 0,32 < 2,262. Es

decir; no hay diferencias significativas.

90% 95%

0.05 | 0.025
1 3.078 | 6.314 | 12.po6
2 1.886 | 2.920 | 4.303
3 1.638 | 2.353 | 3.182
a 1533 | 2132 | 2.{76
5 1.476 | 2.015 | 2.371
6 1.440 | 1.943 | 2.447
7 1.415 | 1.895 | 2.365
8 1.397 | 1.860 | 2.306
9 +383——4+-838 [(2.262

10 1.372 | 1.812 | 2.228

“A través del ejercicio se puede observar que para la medicion de Nitritos en agua el sesgo
obtenido para el método utilizado es aceptable, y por lo tanto su veracidad es aceptable”

El T-STUDENT que se aplicé es un modelo de distribucién de probabilidad que surge de
estimar la media de una poblacién normalmente distribuida cuando el tamafio de la
muestra es pequefio, para muestra de este caso se presenta esta validacion. Sirve para la
determinacion de las diferencias entre las dos medias muéstrales y para la construcciéon

del intervalo de confianza para la diferencia entre las medias de dos poblaciones.

Y la PRUEBA T-STUDENT, se basa en el célculo variables: el nimero de observaciones,
la media y la desviacion tipica en cada grupo. A través de estos estadisticos previos se

calcula el estadistico de contraste experimental. Las hipétesis que hacemos para poder
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aplicar la t de Student son que en cada grupo la variable estudiada siga una distribucion
Normal y que la dispersién en ambos grupos sea homogénea (hipétesis de varianzas). Si
no se verifica que se cumplen estas asunciones los resultados de la prueba t de Student

no tienen ninguna validez.

Nivel de Significacion

a= (A+B)

Se rechaza la
Se rechaza la hipoétesis nula

hipétesis nula

Regioén de aceptacion

95%

a/2=0,025 a/2=0,025

Certeza

Deseada

3 2 1 q 1

| - Valor critico Valor tedrico + Valor critico
de la diferencia

2.12.2.3. Precision
El grado de coincidencia entre los resultados de las muestras individuales de una
muestra homogénea. La precision debe evaluarse a través del intervalo de cuantificacion
especificado en el método. La precisién se expresa como Desviacion Estandar Relativa
(RSD) La precision del método debe incluir todas las fuentes de variacién desde la
preparacion de la muestra hasta el redondeo del resultado final de la prueba
CODEX. (2009). Directrices sobre la terminologia analitica (CAC/GL 72-20009).

Para determinar si los resultados de los ensayos a realizar son precisos, se debe aplicar

la ecuacion de Horwitz.

Ecuacion:

RSD Horwitz =2 ” (1-0.5*1ogC)
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Para determinar la ecuacion se necesita el RSD experimental

RSD exp = S/media*100

2.12.2.4. Repetibilidad
Es la precision bajo las condiciones de repetibilidad, es decir, condiciones donde los
resultados de andlisis independientes se obtienen con el mismo método en items de
andlisis idénticos en el mismo laboratorio por el mismo operador utilizando el mismo
equipamiento dentro de intervalos cortos de tiempo. Se puede determinar registrando a

lo menos 6 mediciones bajo las mismas condiciones.
La repetibilidad se calcula con ayuda de: Media, desviacién estandar y la varianza

Asi mismo con la férmula de la variable T.

T:=>n1 T,= 5 (n:- 1)Si2

Dénde:

v Nj = ndmero de ensayos del analista.

Desviacién estandar

Una vez calculado el valor de “T”, se procede calcular la REPETIBILIDAD, aplicando la

siguiente formula:

2
rS = Ts Lo cual para definir si mi método de ensayo es
Repetible se debe de pasar.
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N

Doénde:
v" P = nimero de analistas

Para definir y tomar la decisién si nuestros resultados es REPETIBLE se toma el

siguiente criterio:

v' Si el RSDr es €= RSD Horwitz, decimos que nuestro ensayo es repetible.

2 X X , 2
Para ello se debe de pasar el Sr a Sr Quiere decir sacar la raiz cuadrada de Sr

2.12.3.Definir procedimiento operacional de validacion y/o verificacion

Para poder garantizar la uniformidad, reproducibilidad y consistencia de las caracteristicas
de los productos o procesos realizados en una empresa es necesario el adecuado
ordenamiento del personal mediante procedimientos operativos a partir de los cuales se
detallan funciones y responsabilidades. Estos son aquéllos procedimientos escritos que
describen y explican cémo realizar una tarea para lograr un fin especifico, de la mejor

manera posible.

2.12.4.Definir los métodos de ensayos a validacién y/o verificacion

Se define y se clasifica que métodos de ensayos van a ingresar a ser validados.
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Figura n.° 2-4. Diagrama cuando validar o verificar un método de ensayo.

Definicion del método a Validar:

Cuali o Cuantitativo-Analito-matriz-

¥

Tipo de Método

b

Se trata de un método normalizado? No

Si

Normalizado

No Normalizado:
Nuevo o

Normalizado Modificado

Verificacion

Desarrollado por el
laboratorio

Tiene una modificacion
significativa?

lSl’

Validacién

Establecer Parametros a Evaluar

Establecer Pruebas Experimentales
Establecer Criterios de Aceptabilidad

Desarrollar Pruebas Experimentales
Comparar resultados

v

- Evaluar resultados

o
-

versus criterios

INFORME DE VALIDACION

REVISION DE INFORME|
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2.12.5. Verificar compatibilidad de equipos

La verificacion de compatibilidad de equipos es identificar si las caracteristicas de
operacién de los equipos con lo que cuenta el laboratorio son compatibles con las

exigencias por el método en estudio.

Los equipos deben cumplir con las especificaciones relevantes para los ensayos. Esto
implica que se debe, en primer lugar, definir las especificaciones de los equipos. De esta
manera, si se cumplen las especificaciones definidas, el equipo sera adecuado para

realizar los ensayos.

e Se deben identificar y documentar los equipos y su software.

e Se deben calibrar y/o comprobar los equipos para determinar si cumplen las
especificaciones del laboratorio.

e Se debe indicar el estado de calibracién en el instrumento junto con las fechas de la
Gltima calibracion y de la siguiente.

e Realizar y controlar un plan de mantenimiento y calibracion de los equipos del

laboratorio.
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2.12.6.

2.12.7.

Caracterizacion de materiales y reactivos

Seleccionar los tipos de materiales a usar mas idéneo para cada metodologa a evaluar,

asi mismo los reactivos.

e Los reactivos deben de estar en buenas condiciones (fecha de vencimiento vigente, no

contaminado, que tenga su certificado de calidad.

e |os materiales deben de estar en buenas condiciones ( No debe de estar roto, sucio)

Ejecutar ensayos preliminares

Una evaluacion, un estudio o un ensayo preliminar pueden ayudar a la formacién de un
cierto panorama o a aclarar el camino antes de obtener la informacion definitiva y
concluyente. Esto quiere decir que los datos preliminares son susceptibles de
modificacion.

La finalidad de estos ensayos determinar cuéles son las necesidades desde el punto de
vista operativo, tecnoldgico y administrativo. Asi mismo determina cuales son las causas
gue pueden provocar un sesgo error en el ensayo. El objetivo de ejecutar un ensayo
preliminar es reunir la informacién que permita evaluar los méritos de la solicitud del
método a utilizar y emitir un juicio, con conocimiento de causas con respecto a la
factibilidad del ensayo mismo. Es mediante este proceso que el evaluador se plantea
varias preguntas que le permiten identificar la problematica que enfrentara al desarrollar la
validacién y/o verificacion y concientizarse del problema a resolver. Algunas de las

preguntas que se responden al estudiar los procesos durante el ensayo son:

e ¢Qué eslo que se hace?

e ¢COmo se hace?

e ;Con qué frecuencia se presenta un determinado suceso?

e ¢ Qué tan grande es el volumen de transacciones y decisiones?

e ¢ Cual es el grado de eficiencia con que se realizan las tareas?
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Deberes le los participantes

Analizar el material en el tiempo establecido. Cuando el estudio se realiza para evaluar
un método analitico, debe seguirse estrictamente lo indicado en el método, sin omitir
pasos 0 cambiar equipos y reactivos. Realizar el nUmero indicado de determinaciones, ni
mas ni menos. Expresar los resultados en la forma que se solicita. Suministrar todos los
datos que sean solicitados, como: gréficos, curvas de calibracién y otros. Informar los
valores segun las indicaciones del instructivo que le ha sido enviado junto con las
muestras que se deben analizar. Informar cualquier incidencia ocurrida durante la

ejecucion del ensayo.

En la preparacién y manipulacion de las muestras

Cuando el laboratorio necesita preparar las muestras de referencia, debera cumplimentar

los siguientes aspectos:

v' Garantizar la homogeneizacién de las muestras.

v" Emplear métodos de conservacién de acuerdo con el tipo de muestra y los fines para
los que se ha previsto (liofilizacién, congelacion o esterilizacion entre otros).

v' En la preparacién de las muestras no se emplearan utensilios, cristaleria y equipos
gue puedan contaminar el producto (muestra de referencia); esto es valido para los
envases, los cuales deben garantizar un cierre hermético.

v' Cuando se envie la muestra a un laboratorio externo enviar las muestras por
procedimientos agiles, que permitan que éstas lleguen a su destino en el menor
tiempo posible y con seguridad, por lo que el embalaje de ellas serd adecuado para
su proteccion.

v Para que los resultados sean confiables, se deberan cumplimentar todas las

indicaciones que aparecen en el instructivo que envia el centro coordinador.
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En este ensayo se evaluara si los resultados se encuentran conforme para dar inicio a la
validacion y/o verificacion. Para determinar si esta conformidad se utilizara el parametro

de Deteccion valor atipico.

2.12.8.Desarrollo de pruebas de parametros de validacion

Para el desarrollo de las pruebas de validacién, los analistas a cargo deberan conocer el

procedimiento de método de ensayo y el nimero de ensayos o mediciones a realizar.

(IMPORTANTE: El personal responsable de realizar los andlisis se encuentre
debidamente calificado, y los equipos asociados al método deberian encontrarse
calibrados o controlados antes de su uso.) Los resultados obtenidos en cada prueba
deben ser debidamente registrados y almacenados. Los ensayos o mediciones realizadas
seran con el fin de poder realizar las siguientes pruebas de parametros de validacion y/o

verificacion: Precision, veracidad, repetibilidad y reproducibilidad.

El analista o responsable de la validacidon Y/o verificacion debera con los resultados
obtenidos de cada prueba realizar los calculos matematicos, comparativos y/o estadisticos
correspondientes a cada ensayo para lo cual podra utilizar para ese fin un software
estadistico, calculadora o una planilla de célculo (ejemplo: Excel).

a. Evaluar resultados de validacion

Se deberé evaluar para cada parametro de validacién y/o verificacion, si los resultados
de las pruebas son satisfactorios, es decir, si cumplen con los criterios de
aceptabilidad establecidos en cada pardmetro. Se considera que el método esta
validado o verificado cuando cumpla con los criterios. Para concluir si nuestros
resultados estan conformes, asi mismo son fiables nos debemos de apoyar con un
dato de referencia, un dato de referencia lo podemos obtener mediante un laboratorio

externo acreditado, lo cual se denomina como una comparacion interlaboratorio.

Comparacion interlaboratorio, referidos también como estudios colaborativos
estudios cooperativos, como herramienta para validar métodos. Existen numerosos
protocolos relacionados con este tipo de validacién, asi como la familia de normas ISO

5725 reconocida como aplicable de forma general.
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b. Realizacién de informe

El propésito de presentar un informe es comunicar, de manera ordenada Yy
comprensible, los objetivos procedimientos y resultados obtenidos al realizar un

trabajo experimental.

El responsable de la validacion, debera realizar un informe en el cual presentara los
resultados obtenidos y conclusiones. El informe debe contener la declaracion de la
aplicabilidad del método. Este informe deberéa ser revisado por una tercera persona
gue tenga conocimiento en el area, y que no haya formado parte del proceso de
validacion y/o verificacion. En dicha revision se debera establecer si los criterios de
aceptabilidad establecidos en el plan son aceptables, y si el método es idéneo para el

fin previsto.

2.12.9.Preparacion de metodologia validada y/o verificada

Es un documento en el que se compilan o agrupan los diferentes procedimientos
necesarios para completar una tarea, teniendo como fin establecer una adecuada
comunicacion a los actores involucrados que les permita realizar sus tareas en forma

ordenada y sistematica.
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2.13.

2.13.1.

2.13.2.

2.13.3.

2.13.4.

2.13.5.

DEFINICION DE TERMINOS BASICOS

Matriz

Es el tipo de sustancia compuesta (liquida, solida, gaseosa) que puede o no contener al

analito de interés, ejemplo: matriz de alimento, matriz ambiental, etc.

Método

Método es un modo, manera o forma de realizar algo de forma sistematica, organizada y/o
estructurada. Hace referencia a unatécnicao conjunto de tareas para desarrollar una
tarea.

En algin caso se entiende también como la forma habitual de realizar algo por una

persona basada en la experiencia, costumbre y preferencias personales.

Metodologia

Como metodologia se denomina la serie de métodos y técnicas de rigor cientifico que se
aplican sistematicamente durante un proceso de investigacién para alcanzar un resultado
tedricamente valido. En este sentido, la metodologia funciona como el soporte conceptual

gue rige la manera en que aplicamos los procedimientos en una investigacion.

Procedimientos

Consiste en seguir ciertos pasos predefinidos para desarrollar una labor de manera
eficaz. Su objetivo deberia ser Unico y de facil identificacion, aunque es posible que
existan diversos procedimientos que persigan el mismo fin, cada uno con estructuras y

etapas diferentes.

Calidad

La calidad se refiere a la capacidad que posee un objeto para satisfacer necesidades
implicitas o explicitas segun un pardmetro, un cumplimiento de requisitos de cualidad
Calidad es un concepto subjetivo. La calidad esta relacionada con las percepciones de

cada individuo para comparar una cosa con cualquier otra de su misma especie, y
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2.13.6.

2.13.7.

2.13.8.

2.13.9.

diversos factores como la cultura, el producto o servicio, las necesidades y las

expectativas influyen directamente en esta definicion.

Fidedigno

Que es digno de ser creido o que merece crédito.

Cuantitativo

Cuantitativo o cuantitativa es un adjetivo que refiere a la naturaleza numérica de datos,

métodos, investigaciones y / o resultados.

Cualitativo

El término cualitativo es un adjetivo que proviene del latin qualitativus. Lo cualitativo es
aquello que esta relacionado con la cualidad o con la calidad de algo, es decir, con el
modo de ser o con las propiedades de un objeto, un individuo, una entidad, o un estado.

El analisis cualitativo es aquel que revela cuéles son las caracteristicas o el valor de algo.

Prueba experimental

Se califica de experimental a una situacién, objeto o fenébmeno siempre que se lo entienda
como el resultado de una prueba que busca variar los parametros normales para tal
elemento o experiencia y que todavia no ha sido establecido oficialmente como nuevo
elemento. Un experimento siempre supone la practica de prueba y contraprueba con el fin
de obtener nuevas soluciones, posibilidades y elementos que puedan aplicarse a
determinadas situaciones. De tal modo, experimental serd todo aquello que se cree a

modo de busqueda.

2.13.10. Estandares de calidad

Los estandares no son mas que los niveles minimo y maximo deseados, o aceptables de
calidad que debe tener el resultado de una accion, una actividad, un programa, o un
servicio. En otras palabras, el estdndar es la norma técnica que se utilizar& como

parametro de evaluacion de la calidad.
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2.13.11.

2.13.12.

2.13.13.

Norma técnica

Una norma técnica es un documento aprobado por un organismo reconocido que
establece especificaciones técnicas basadas en los resultados de la experiencia y del
desarrollo tecnoldgico, que hay que cumplir en determinados productos, procesos o

servicios
Las normas resultan fundamentales para programar los procesos de produccién.

Se crean con el consenso de todas las partes interesadas e involucradas en
una actividad (fabricantes, administraciéon, consumidores, laboratorios, centros de
investigacién). Deben aprobarse por un Organismo de Normalizacion reconocido. Se

identifican por siglas segun el Organismo que lo apruebe:
v" 1SO: International Organization for Standarization

v" EN: Norma europea aprobada por algin Organismo de Normalizacion europeo:
CEN, CENELEC, ETSI

v" UNE: Una norma espafola de AENOR

Ficha técnica

Una ficha técnica es un documento en forma de sumario que contiene la descripciéon de

las caracteristicas de un objeto, material, proceso o programa de manera detallada.

Acreditacion

Los productos de las empresas son certificados por organismos de certificacion. ¢ Pero
se puede confiar en los organismos de certificacion? ¢ Cuales serian las garantias que
podrian presentarnos estos organismos para asegurarnos la calidad de su certificacion?
¢,Como volverse organismo de certificacion? ¢Cual es su legitimidad? Si los productos
certificados por tercera parte nos dan confianza porque superaron la prueba de su
conformidad a un pliego de condiciones, es también algun tipo de certificacion del propio
organismo de certificacién, el que podrd darnos confianza. La "certificacion" del

organismo de certificacién se llama "acreditacion".
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La acreditaciéon es relevante para los organismos de certificacion porque:

Declara que los organismos acreditados son competentes e imparciales;

Les permite, a nivel internacional, conseguir la aceptacién de sus prestaciones y el

reconocimiento de sus competencias.

Unifica y simplifica los numerosos tramites de reconocimiento de los operadores;

Evita a las empresas exportadoras los reiterados controles que deben pasar para tener

acceso a los mercados internacionales;

Establece y promueve la confianza a nivel nacional e internacional al comprobar la

competencia de los operadores en cuestion.

2.13.14. Laboratorio acreditado

Organizaciones de alto nivel técnico y cientifico dotadas de medios técnicos avanzados y
con personal altamente calificado. Ofrecen la maxima garantia de competencia técnica,
lo cual nos ofrece la calidad en su servicio, ya que han demostrado disponer de la

necesaria solvencia técnica.

Ventajas de contar con un laboratorio acreditado:

v' Reconocimiento internacional de los resultados; a través de un sistema de acuerdos
internacionales, los resultados emitidos por un laboratorio bajo la acreditacion de ENAC tienen
reconocimiento en mas de 70 paises de todo el mundo.

v' Minimiza riesgos; Tomar decisiones sobre la base de ensayos realizados por laboratorios
acreditados le ayudara a reducir los niveles de riesgo de producir o proveer un producto
defectuoso o ante dafos a terceros. Ademas, permite demostrar la “diligencia debida” en el
caso de accion legal al ser la acreditacion la herramienta universalmente aceptada como mas
fiable a la hora de demostrar la competencia de un laboratorio.

v' Evaluacion continua del laboratorio

2.13.15. Analito

Elemento o compuesto quimico o ion de interés analitico de una muestra, cuyo contenido
cualitativo y cuantitativo se desea valorar. En metrologia quimica constituye un

mensurando.
Sinénimos: componente, integrante

Relacionados: andlisis cualitativo, andlisis cuantitativo
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2.13.16.

2.13.17.

Parametros

En cuanto a la definicién de esta palabra es aquel elemento que es necesario para que
se comprenda un problema o0 una cuestion. Otra de sus definiciones es la

referencia, tendencia o punto de comparacioén sobre los que se basa alguna informacion.

Asi mismo, un parametro es algo que se puede elegir mas o menos libremente, y que

una vez elegido determina el resultado de lo que sea que estemos estudiando.

Variable

Variable es una palabra que representa a aquello que varia o que esta sujeto a algun
tipo de cambio. Se trata de algo que se caracteriza por ser inestable, inconstante y
mudable. En otras palabras, una variable es un simbolo que permite identificar a un

elemento no especificado dentro de un determinado grupo.
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CAP

3.1.

3.2.

[TULO3. DESARROLLO

La empresa

Molitalia, es una empresa con mas de 50 afios en el Per(, parte de un sélido grupo
empresarial orientado a la fabricacion y comercializacion de alimentos de consumo masivo,
presente en gran parte de Latinoamérica y con un crecimiento sostenido a través de los
afios.

En el Per(, contamos con marcas como MOLITALIA, COSTA, AMBROSOLI, FANNY, 3
OSITOS, entre otras, que compiten con gran éxito en las categorias de golosinas y

alimentos. En el afio 2013 Molitalia incluyo en su cartera de productos la marca

Ubicacion: Los Olivos- Alfredo
Mendiola 822. Distrito Lima 15314

melifalia ®

Ubicacion: Av. Venezuela N° 2850 Lima
01,Perd

MIMASKOT, lo cual le permite ampliar su portafolio de operaciones en Perd.

Principalmente uno de sus objetivos y compromiso es llevar productos con excelentes

estandares de calidad a sus clientes que aseguren su consumo libre de contaminantes.

Organizacion

La empresa cuenta con distintos cargos, lo cual se detalla en la figura.
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Figura n.° 3-1. Organigrama

Division Peru - Molitalia

Ricardo Venegas

Gerente General
Mbnica Navarrete
Asistente de
Gerencia
José Ni j
Vacante Juan Carlos Loayza Rafael Angulo Claudio Silva Petg:r:z:a dnedez Rafael Noe gs:renatr::’:
Gerente de Gerente de Ventas Gerente de Gerente de Administraciény Gerente de Gestién A
Marketing Logistica Produccion URRES Humana et
Rosa Maria Toledo Paola Fano
Subgerente de Subgerente de
Desarrolio de Aseguramiento de la calidad
Productos y Asuntos Regulatorios
Roberto Espinoza
Jefe de Seguridad y
Servicios Generales
& vivulprgs I' I' %
nues S
P8 valores molitalia
Fuente: Empresa Molitalia
3.3. Instalacién y medios operativos

3.3.1. Distribucién de planta donde se llevo a cabo la mejora

Como se mencioné la empresa Molitalia S.A cuenta con distintas categorias, lo cual para
el trabajo de tesis nos vamos a centrar en la categoria de golosinas (Costa, Ambrosaoli,

Fanny).

El area del terreno de dicha planta es de 15,000.000 m2. En su interior cuenta con distintas
plantas que es planta Ambrosoli, Costo, Fanny, Cereales, dos almacenes de insumos y

material de empaque, almacén de productos terminados, taller de proyectos,

mantenimiento, laboratorios y oficinas administrativas.
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3.3.2.Tipo de produccién

El tipo de produccién actual de la empresa es por lotes (batch), debido a los diferentes

procesos que se realizan. Entre las caracteristicas para este tipo de proceso se encuentran:

e El trabajo se inicia por una orden de fabricacion.
e La demanda es fluctuante.
e El volumen de produccion por producto es alto

e La variedad de productos es alto

3.3.3. Maquinarias y equipo

La empresa cuenta con maquinas disefiados, construidos, instalados y mantenidos de
manera que se evite la contaminacién del alimento, facilite la limpieza y desinfeccién de sus
superficies y permitan desempefiar adecuadamente el uso previsto.

3.3.4. Materia prima e material de empaques

Se cuenta con muchas materias primas principales como el azucar, glucosa, harina, huevo,
etc. y material de empaque sanitario. El cual cumple con todos los requisitos solicitados

NTP y Codex Alimentarius.

3.4. El productos
Los productos que cuentan las plantas de la categoria golosinas son:

e Amborsoli: (Caramelo duros y rellenos, chupetes duros y rellenos, toffes, gomas,

marshmellows)
e Costa: (Galletas, bizcochos, wafer, barra de chocolates)
e Cereales :( Cereal Bar, Cornflakes, mega trigos)

e Fanny: (Mermeladas en distintas presentaciones)
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Los productos elaborados en las distintas plantas garantizan inocuidad (libre de contaminantes
que puede causar dafio al consumidor). Ya que cumplen con las normas de higiene en cuanto

a actitudes, habitos y compartimientos de su personal.

e Pomarola (Pasta y salsa de tomate)

3.5. Aseguramiento de la Calidad

La empresa cuenta con un departamento de Aseguramiento de la Calidad (QA), el cual se
encarga de realizar inspecciones o pruebas de muestreo en los almacenes de materia prima
y material y proceso, para verificar que las caracteristicas de los insumos, empaques
producto y/o proceso se encuentren dentro de los pardmetros de las especificaciones
técnicas de la empresa. Asimismo, utiliza la metodologia del control estadistico por
procesos para determinar las desviaciones del proceso a través de las cartas de control. El

departamento de QA esta constituido de la siguiente manera.

Figura n.° 3-2. Organigrama de Aseguramiento de la Calidad

Sub- Gerente de Asg.
De La Calidada

lefa de Asg.De La
Calidad

Supervisora de
Laboratorio F.QAsg.
De La Calidad

Supervisora de
HACCP

Supervisora de planta
Asg. De La Calidad

Analista de Analista de
planta Laboratorio

Fuentes: Elaboracién propia
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3.6.

3.6.1.

La aplicacion de los principios de la gestion de Aseguramiento de la Calidad no sélo
proporciona beneficios directos sino que también hace una importante contribucion a la
gestion de costos y riesgos. Estos principios son: enfoque al cliente, liderazgo,
involucramiento del personal, enfoque basado en procesos, enfoque de sistemas para la
gestion, mejora continua, enfoque basada en hechos para la toma de decisiones y
relaciones mutuamente beneficiosas con el proveedor. Las consideraciones de beneficios,
costos y gestion de riesgos, son importantes para la organizacion, sus clientes y otras

partes interesadas.

Laboratorio fisico quimico

En este capitulo se definird las mejoras que se realizd en el departamento de
Aseguramiento De la Calidad, del area del laboratorio fisico quimico, el cual es la
implementacién de la validacion y verificacion de las metodologias de ensayo que aplica el
laboratorio para la verificacion del cumplimiento de los parametros establecidos en las
especificaciones técnicas de los productos en proceso, producto terminado y materia

primas, para garantizar la calidad de cada uno de ello.

Descripcién del laboratorio fisico quimico

La empresa Molitalia cuenta con dos laboratorios (Laboratorio confites y laboratorio central),
el cual se encarga de realizar los servicios de los andlisis fisicos quimicos de los productos
en proceso, producto terminado y materia prima siendo sus clientes la planta (Costa,
Ambrosoli y Fanny), asi mismo el almacén de materia prima.

La finalidad del laboratorio es proporcionar informacion sobre el cumplimiento de los

parametros establecidos para cada producto solicitado por la ficha técnica de Molitalia.

Para juzgar el cumplimiento de esa informaciéon hay que tener en cuenta si se facilita
oportunamente, si se produce con un costo aceptable y sobre todo si la informacion es

confiable.
La garantia de la calidad es el sistema que proporciona confianza en que:

¢ Se ha alcanzado los pardmetros
e Se detectaran los casos en que no se alcance parametros
e Podran identificarse y corregirse las causas por las que no se ha alcanzado los

parametros corregidas.
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El principal objetivo del laboratorio es producir resultados fiables, por lo que ésta es la
actividad que debe recibir mayor atencion. No es probable que un laboratorio cuyos
resultados no sean suficientemente fiables sea aceptado en ningln mecanismo
gubernamental. La garantia de calidad de estos resultados no es una carga adicional ni una
actividad suplementaria que pueda tomarse o dejarse, sino que constituye uno de los
instrumentos fundamentales de administracion para el director y su personal, con miras a
alcanzar los objetivos fijados. El objetivo general del laboratorio puede definirse como sigue:

producir datos analiticos precisos y fiables en un plazo y con un costo aceptable.

Figura n.° 3-3. Laboratorio fisico- quimico Molitalia S.A

Fuente: Empresa Molitalia.
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3.6.2. Descripcion e identificacién de la problematica

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

propiedades).

Para esto el laboratorio utiliza diversos métodos cualitativos y cuantitativos que arrojan
datos considerados como fidedignos, los cuales se presentan en metodologias,
procedimientos analiticos, pero que no tienen la documentacion que compruebe la validez
de la exactitud y precision de los métodos que se estan utilizando, asi mismo del personal,

lo cual le ha conllevado en tener diversos problemas.
Los problemas se muestran a continuacion:
a. Demora en el reporte de resultados de andlisis

Son aquellos resultados no entregados a tiempo generando retrasos a produccion en toma

de una decision si se aprueba o no el lote evaluado. Esto se debe por ejemplo que:

El método de extraccion de grasa de coberturas y pastas; se reportaba los andlisis en un
tiempo de 3 horas, ya que se cuenta con el método tradicional (extraccién de soxhlet).

Pudiendo ser mejorado con otros métodos mas apropiados.
b. Excesivo numero de ensayos

Repeticién de andlisis de 3 veces, ya que los resultados de una muestra eran diferentes,

siendo del mismo analista y el mismo equipo.

Se da estos problemas por los excesos repeticiones de andlisis que se realiza cuando se

tiene una duda en los resultados de ensayo.

Los problemas detallados fueron reducidos cuando se implementé la validacién y
verificacion de las metodologias analiticas aplicadas en el laboratorio, ya que mediante a
esta implantacion el laboratorio demuestra que sus métodos proporcionan resultados
fiables, exactos y reproducibles, asi mismo nos ayudé a innovar nuevas metodologias, el

cual nos generé a reducir el tiempo de reportar los andlisis.
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3.7. Actividades realizadas

Para dar inicio a la implementacion de las validaciones y verificaciones de las metodologias

de ensayo se siguié los siguientes criterios.

3.7.1.Criterio N°1: Definir el objetivo

El objetivo de validar y/o validar una metodologia de ensayo es producir datos analiticos

precisos y fiables en un plazo y con un costo aceptable.

3.7.2. Criterio N°2: Definir procedimientos operacionales

. RESPONSABLE DE A
QUE B COMO
REALIZACION
Aplicando criterios para la validacion
Validacion y verificacién de las y/o verificacién de metodologias con
metodologias de ensayo aplicadas en el Celina Bazan Lépez el apoyo de las herramientas
laboratorio central. estadisticas para concluir su
aceptacién

3.7.3. Criterio N°3: Definir las metodologias a validar y/o verificar

Se clasifico todas las metodologias a validar y/o verificar que cuenta el laboratorio, como

Normalizado o no Normalizado conforme a lo siguiente.

a. Método Normalizado, es aquel método publicado como primera instancia en:
- Métodos Oficiales del AOAC

International Standard Organization (ISO)

Norma Peruana

- Codex Alimentarius

b. Método no Normalizado, es aquel método
- Desarrollado por el laboratorio (método propio).
- Método obtenido de publicaciones cientificas (Journals, tesis, etc.)

- Método normalizado modificado, ampliado o usado fuera de su alcance.
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Figura n.° 3-4. Listado de métodos normalizados y no normalizado de la empresa Molitalia S.A

METODO NO

METODO NO NORMALIZADO

. NORMALZADO E E
METODOS METODO METODO
PROPID MO DIFHCADO
Método para la determinacion de humedad s1
método de la estufa
Meétodo para determinacion de acidez en s1
bizcochos y galletas
Método para determinacidon de acidez en s1
salsas y pasta de tomate
Meétodo para determinacion de acidez de leche
en polvo v sueros en polvo
Meétodo para determinacicon de acidez en s1
glucosa
Método para determinacidn de acidez en pures 51
v Mermeladas
Meétodo para determinacion de acidez en s1
manjar
Meétodo para determinacion acidez en s1
mantecas y aceites
Meétodo para determinacion de perdgxidos en s1
bizcochos v galletas
Meétodo para determinacion de peraxidos en s1
mantecas y aceites
Meétodo para determinacion azucares s
reductores
Método para la determinacion del punto de si
fusicon
Meétodo para determinacicon *Brix e indice de si
refraccion
Meétodo para la extraccidon de grasas y aceites s1
SOXTEC
Método para determinacion de pH |
Meétodo para determinacién de granulometria L |
Meétodo para determinacion de micraje para Si
coberturas y pastas de leche
Meétodo determinacion de % de grasa por S|
SOXTEC
Meétodo para la determinacion de humedad 5|
por termobalanza
Meétodo para determinacion de extraccion de
grasa segun bligh dyer paracoberturas y pasta |
de leche
Metodo para determinacion de acidez 5|
bizcochos y galletas extraccion soxtec
Método para determinacion de acidez de leche S|
en polvo v sueros en polvo extraccion soxtec
Meétodo para determinacion de peroxidos en S|
bizcochos v galletas extraccion soxtec

Fuente: Elaboracion propia.
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En este criterio también se clasifica las metodologias, el cual se le dara prioridad en la

validacion y/o verificar, segun:

1.La mas solicitada. (Se evalla de los indicadores de solicitudes de andlisis de las distintas

plantas que nos realizan).

Figura n.° 3-5. Indicador de solicitud de analisis

SOLICITUD DE ANALISIS AL MES

Método para determinacion de micraje para...

Método para determinacion de granulometria
Método para determinacion de pH

Método para la extraccion de grasas y aceites Soxtec
Método para determinacion °Brix e indice de
Método para la determinacion del punto de fusion
Método para determinacidn azucares reductores
Método para determinacion de peroxidos en
Método para determinacion de peroxidos en
Método para determinacion acidez en mantecasy

Método para determinacion de acidez en manjar

Método para determinacion de acidez en pures y...

Método para determinacion de acidez en glucosa

Método para determinacion de acidez de leche en...
Método para determinacion de acidez en salsas y...|
Método para determinacion de acidez en bizcochos...

Método para la determinacion de humedad...

| 28
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[ 236

[ 448
..[__] 580

[ 580

1895
[ 898
] 980
W[ ] 982

[ 11200

| 1983

| 1985

| 1989

| 1998

| 2538

| 4370

0

500 1000 1500 2000 2500 3000 3500 4000 4500 5000

Fuente: Elaboracion propia

Con este indicador podemos identificar los métodos mas aplicados, lo cual se les dara prioridad

para la validacion y/o verificacion.
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2.Los métodos que nos conllevan a realizar los ensayos en largo tiempo. Se les daré prioridad

a ellos para modificar los tiempos del proceso, con la finalidad de optimizar. Por ejemplo.

SE MODIFICO LA METODOLOGIA PARA OPTIMIZAR TIEMPO

METODOS TIEMPO METODO
NORMALIZADO

Método para la determinacion de

humedad método de la estufa 03:18:00
Método para determinacion de extraccion
de grasa segin Soxtec 04:52:38

Se identificd las metodologias, el cual demandaba mayor tiempo en su proceso, con la

finalidad de buscar proceso, que nos permita optimizar.

3.7.4. Criterio N°4: Definir pardmetros a emplear

Se identificd los parametros que seran empleados en la validacion y/ verificacion de las

metodologias de ensayo.

Tabla n.° 3-1. Criterios de aceptacion

PARAMETROS A EVALUAR CRITERIO DE ACEPTACION
*[2/<=2 .. SATISFACTORIO
DETECCION DE VALOR ATIiPICO *2< [2/<3.........CUESTIONABLE

* [2)5= 3. NO SATISFACTORIO (ATiPICO)
* Tcalc < t crit....... NO HAY DIFERENCIAS

VERACIDAD
SIGNIFICATIVAS. Los resultados son VERAZ

PRECISION * RSD exp < RSD Horwitz....... EL METODO ES PRECISO

* CVr% < (CVh%/2)......................ES ACEPTABLE. HAY
REPETIBILIDAD

REPETIBILIDAD

Fuente: Elaboracion propia.

Se utilizan estos pardmetros, para demostrar que los resultados de la metodologia a

validar son aceptables, aplicando su criterio de aceptacion que declara cada pardmetro.
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3.7.5. Criterio N°5 y 6: Verificar compatibilidad de equipos y caracterizacion de

materiales

Se idéntico los equipos, materiales y reactivos a utilizar en la metodologia a validar.

EQUIPOS, MATERIALES Y REACTIVOS:

Materiales Total Requerido Tenemos Faltantes
Microbureta de 10ml (0.01ml de precisién) 1 1 0
Matraces 5 5 0
Vasos de precipitado 5 5 0

Equipos
Cocinilla eléctrica 1 1 0
pH-metro 1 1 0

Reactivos
Hidréxido de Sodio 0.1 N - - -
Fenolftaleina al 1% - - -
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Asi mismo se verificd que los equipos estén calibrados y en 6ptimas condiciones

EQUIPO CALIBRADO
REACTIVO CERTIFICADO

ﬁ Certificado de calibracion j Certificado de calibracién

=3
Kot Cortiicain (Beffing) (L

Certificate of Registration

e s

v a

Tlanjin Yaandong Chemical Industry Ca., Lok

e e o 8 s o o B
R S g S

CERTIFICADO DE CALIBRACION N* ML-013.2015

o T Mg s ¢ by v

CERTIFICATE OF REGISTRATION

FEOMADE w540 FEOAMOE EMSON - -
CAUBRACIN CROENCETRABAY) O 0sats ~._.._.,,.::
1, SOUCITANTE NOLTALAS A
-
i
DRECOON o i Lo Ohen H
et et e rea o
1 INSTRUNENTODE 1 BALARA
NEDCON
Wi o MOMCEDE : 200
NN
WOEL0 fr
DMSONDE EBCALA © 001
NNERQ OE SERE  : 14620 (RESOLUOON

MATERIALES EN BUENAS
CONDICIONES
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3.7.6.Criterio N°7: Ejecucion de ensayo preliminar

Se ejecutd los ensayos preliminares. El método validado que se utiliza como ejemplo se,

aplicé la referencia normada.

1. NTP 203.070: 2012 PRODUCTOS ELABORADOS A PARTIR DE FRUTAS Y OTROS

VEGETALES. Determinacion de la acidez. (Norma bajo la cual se procederéa la

validacién).

molitalia %

realizado en el LABORATORIO CENTRAL - Planta Los Olivos
Método: NTP 203.070: 1977 (Revisada en el 2012). PRODUCTOS ELABORADOS A
PARTIR DE FRUTAS Y OTROS VEGETALES.

Gasto [mL) Maza de Dilucidn del agua | Normalidad %E:eh?;ied:z

muestra [g] [mL] del MaOH Ac. Acelico
3.34 15.07 200 0.1 0.53
3.34 15.07 200 0.1 0.53
3.20 15.07 200 0.1 0.51
3.30 15.07 200 0.1 0.53
3.30 15.07 200 0.1 0.53
3.34 15.07 200 0.1 0.53
Titulacion 3.33 15.07 200 0.1 0.53
3.30 15.07 200 0.1 0.53
3.33 15.07 200 0.1 0.53
3.33 15.07 200 0.1 0.53
3.33 15.07 200 0.1 0.53
3.32 15.07 200 0.1 0.53
3.30 15.07 200 0.1 0.53
3.34 15.07 200 0.1 0.53
3.32 15.07 200 0.1 0.53
3.30 15.07 200 0.1 0.53
Media = = - - 0.53
Deswiacidn estandar = - - - 0.01

En este criterio se evalla el parametro de DETECCION VALOR ATIPICO con la finalidad
de determinar si dentro resultados de los ensayos realizados se encuentran un resultado

diferente (valor extremo), el cual seria cuestionable, si se procede a trabajar con la data o se
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procede a realizar otros ensayos. La estadistica nos dice que del 100% de los datos se
debe tolerar el 5% de datos cuestionables (atipicos). Si excede se debe realizar otros

ensayos

v EVALUANDO LA DETECCION VALOR ATIPICO DE LA DATA.

| Zscore Z = [x -media)/s

Jif<=2 = satisfactorio
2 </Z/< 3 —>cuestionable
/Z] >= 3 --> no satisfactorio (atipico)
7 de acidez en Z sCcore 2 calificacién
base a Ac. Acético 14
0.53 0.763 0.763 SATISFACTORIO
0.53 0.763 0.763 SATISFACTORIO
0.51 -3.304 3.304 SATISFACTORIO
0.53 -0.399 0.399 SATISFACTORIO
0.53 -0.399 0.399 SATISFACTORIO
0.53 0.763 0.763 SATISFACTORIO
0.53 0.472 0.472 SATISFACTORIO
0.53 -0.399 0.399 SATISFACTORIO
0.53 0.472 0.472 SATISFACTORIO
0.53 0.472 0.472 SATISFACTORIO
0.53 0.472 0.472 SATISFACTORIO
0.53 0.182 0.182 SATISFACTORIO
0.53 -0.399 0.399 SATISFACTORIO
0.53 0.763 0.763 SATISFACTORIO
0.53 0.182 0.182 SATISFACTORIO
0.53 -0.399 0.399 SATISFACTORIO
Media 0.53
De=zviacidn estandar 0.01

Conclusion: Mediante la evaluacién del pardmetro deteccién valor atipico se pudo
determinar Que NO EXISTE VALORES ATIPICOS en la distribucién de los resultados de
ensayo, lo cual los resultados del ensayo se encuentran conforme para proceder con la

verificacion.
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3.7.7. Criterio N° 7: Envio de muestras al laboratorio externo

En este criterio se coordina con un laboratorio externo para que se realice el andlisis de
nuestra muestra que se encuentra en proceso de validacion, con la finalidad de tener un
dato de referencia confiable, para determinar si los resultados de nuestra metodologia a
validar se encuentran conforme y asi definir que nuestro método se encuentra pato para

Su uso.
Para el envio de la muestra se tuvo las siguientes consideraciones.

- Se tomd 1 kg de muestra, las cuales se homogenizd y se separd % kg para el uso de
las pruebas de ensayo en el laboratorio de Molitalia y ¥z kg para el envio al laboratorio
externo. Es importante que ambos laboratorios empleen las mismas muestras para
evitar un factor de error o duda en los resultados al momento de realizar la
comparacion, asi mismo que las muestras se encuentren en un envase de primer uso
en buenas condiciones y sellado herméticamente para evitar contaminacion o deterioro.

Laboratorio Cerper Laboratorio Molitalia S.A

melitalia %
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3.7.8. Criterio N°8: Determinacién de parametros

a. VERACIDAD

Se evaluara si los resultados de los ensayos que se realizd en el laboratorio central de

Molitalia son veraces, lo cual serd comparado con un dato de referencia, dato emitido pe el

laboratorio acreditado CERPER.

Tabla n.° 3-2. Informe de ensayo de laboratorio externo acreditado CERPER

@CERPER

CERTIFICACIONES DEL PERU S.A

INFORME DE ENSAYO N° 3-00997/15

Pag. 11
Solicitante : MOLITALIAS.A.
Domiciio Legal : Av. Venezuela 2850 Urb. Elio - Lima - Lima
Producio Deciarado : SALSA DE TOMATE

Cantidad e muestra para ensayo : 01 muestra x 480 mi.
Muestra proporcionada por el solicitante

Forma de Presentacion : En envase aluminizado serigrafiado, sellado
Identificacién de la muestra : V: 22.09.1502 20:59

Fecha de Recepcidn 1 2015-01-22

Fecha de Inicio del ensayo :2015-01-23

Fecha de Término del ensayo 2015-01-23

[

’ Ensayo Resultado
L el i A el i A=
L{exp en g de cido acaece/100g) 057 s

Métodos:
Acidez: NTP = 203.070,1977 (Revisado & 2012). Productos elaboeacos a panir de frutas y otros vegetales. Deterrminacion de ia acidez

OOBSERVACIONES
Prohibida 3 reproduceidn 1otal O parcial de este informe, oin [a autorizacion escrita de CERPER S A
Los resuitados de 108 ensayos no deben ser Llizados como Una certificacién de conformidad con nomas de products 6 como certficado del sistema
de caldad de la entidad que io produce.

Calao, 17 do Febroro del 2015
KS

CERTIFICACIONES DELPERUSTAT >

Fuente: Empresa Molitalia.
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Para determinar si los resultados son veraces, se aplicé la herramienta estadistica que nos
brinda el parametro de veracidad.

veracidad indica el método.

s= X Xa

Dénde:

v’ S=Sesgo
v/ X = Lectura obtenida o valor promedio de las lecturas obtenidas.

v/ Xa = Valor asignado, valor certificado del material de referencia o valor esperado.

Para evaluar el sesgo, se debe realizar la prueba t, en la cual el tcal <t crit:

X~
T, ==
Cal S/\/ﬁ

Dénde:

t calc=t observado o calculado
X= Promedio de valores leidos u observados en concentraciéon
S= Desviacién estandar

n= NUmero de lecturas o valores observados.

AN N N N

H = valor a analizar
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1. DETERMINADO Sl EL METODO ES VERAZ COMPARANDO CON EL LAB. CERPER

= Prueba y estimacion de las medias de 2 pablaciones

Objetivo: Determinar si existe diferencia significativa entre el Las muestras independientes provienen
método aplicado en el Laboratorio Central y un laboratorio de poblaciones normales

externo (CERPER), usando EL MISMO METODO DE ENSAYO

Procedimientos realizados en los siguientes Laboratorios: Para usar esta estadistica para la prueba y
estimacion, debemos conocer la distribucion
LABORATORIO CENTRAL o
muestral t. Esta distribucion se conoce como
CERPER Ia distribucion t con (n-1) grados de libertad.

Sean [as variables: Sea T la formula para hallar el valor

n # de observaciones estadistico de t-student;
X Promedio =
5 Desviacidn estandar -/
@ | Nivelde confiahilidad TCaI =
glia,n-1) | Grados de libertad s/4n
Porelocalculamos primero: -~ Ademas:
1. Hipotesis, nivel de significacion ] ;
I | e 0
Ho:u=x n-1 J n
HO- O L a=005
1M e X ]

De los andlisis previos extraemos los resultados calculados

de % de acidez.
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T 2oolas 80% 90% 95%
v 04 0.05 0.025
1 3078 | 6314 | 12506
2 1.886 292
3 woas——astp | (3182 )
NOTA: i el velor absohto de Tcales menor a Tab, nuesiros 4 193 | 2132 -
) 5 1476 2015 251
resultados son aceptables caso contraro se rechaza 6 T4 | 103 | 247
Rango d Dtosdel Andliss 7 1415 | 1895 | 2365
, 8 1.397 1.86 2.006
Laorator el y 1363 | 1032 | 2282
WHET hase R Determinamos s existe signiicancia entre L e
Prakas ah Ao Negesaas para el anal ” v
o pracedimientos, .
Pueta 1 05 ' Este dato se obtene de
et ) 055 s
Variahles " :
Prgha £} 051 Fetadistica ks studnt Comparationes
etz 214 05 n 4 Awd i
Vet % 5 X | o el e e —
¢ | 0o [Tabufer Tep] o ittt
Ensajo Resutado 4 ] o No axist diferencia [
Nidez t 005 sgiiceiv T 02l | resitadols
[expresad e;jl:ntétitdl[ll] 05 ACEPTARBLE
Media poblacionzl de los
y |
analiss e CERPER
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2. Resumen de la Estadistica aplicada

5 21097

e 11133

X 05274

o 0.000562

5 021435 /)
Teal 0397 ’ £

3. Prueha de aceptabilidad

Ttabular {3;0.25 ) DETABLAS 3.182
Tealculado DE LA OPERACION 0.397

NOTA: Si el valor absoluto de Tcal es menor a Ttab, nuestros
resultados son aceptables caso contrario s rechaza

[Teal|=0.397 ¢

f

:/ uf2

A

:

95% de Confabiidad | |
1

/ \

\
\
\\
)\

a1 \
\\\
0.008
0

318 3182

Comparacion de resultados 3.182
Se acepta la hipotesis nula HO, como ¢
Resultado tonsecuencia se rechaza la hipotesis altema
Interpretacion Las medias poblacionales son similares

Por |o tanto se acepta como valida, la norma para efectuar los

analisis de ACIDEZ EN SALSA DE TOMATES, reportando resultados
con |a suficiente cercania dentro de los rangos con los que

estamos trabajando.

La Region Critica comprende desde el -== hasta el -3.182 y de 3.182 hasta el+=,
esto es porque la grafica de t-student que estamos usando comprende de 2
colas, tanto inferior como superior, al ser una prueba de contraste entre dos
medias poblacionales

Si Teal se encuentra dentro de la REGION CRITICA(Zona sombreada), este valor SE
RECHAZA, caso contrario SE ACEPTA

Conclusion:

El método basado en la NTP 203.070: 1877 (Revisada en el 2012).
PRODUCTOS ELABORADQS A PARTIR DE FRUTAS Y OTROS
VEGETALES. Determinacion de la acidez, aplicado en el Laboratorio
Molitalia y en el Laboratorio externo CERPER arrojan valores
comparables entre si, ademas se demostro que no existe diferencia
significativa entre los datos reportados, teniendo en cuenta que el nivel
de confiabilidad es de un 95%; por lo tanto esto sugiere que tanto la
metodologia como su analisis estan siendo correctamente aplicados.

Nota: Es razonable admitir que el método utilizado para
obtener nuestros datos, provienen de una muestra con p=0.57
(CERPER] y con un 95% de confiabilidad, es decir SE ACEPTA
gue el método registrado por CERPER se encuentra dentro de
nuestra zona de Aceptacion por lo tanto es comparahle a
nuestro resultados. USANDO EL MISMO METODO DE ENSAYQ
AMBOS LABORATORIOS, TANTO EL EXTERNO CERPER
OBTINEN LOS MISMO RESULTADOS Y SON REPLICABLES.
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b. PRECISION

Una vez comprobado que nuestro método es veraz, comparado con un laboratorio externo,
se procede a evaluar si es preciso. Para determinar si nuestro método es preciso, se aplica
la herramienta estadistica que nos brinda el parametro de precision. Lo cual se utilizara la

ecuaciéon de Horwitz.

Ecuacién Horwitz

RSD Horwitz = 2 » (1-0.5*logC)

Para determinar la ecuacién se necesita el RSD experimental.

RSD exp = S/media*100

2. DETERMINADO S1 EL METODO ES PRECISO.
%

molitalia ¢
0

is realizado en el LABORATORIO CENTRAL - PlantaLos O L

Método: NTP 203.070: 1977 (Revisada en el 2012). PRODUCTOS
ELABORADOS A PARTIR DE FRUTAS Y OTROS VEGETALES.
Gasto (mt) | iz e | Dlcin del | Hormadad del e S o e
Acetico
3.34 15.07 200 0.1 0.53
3.34 15.07 200 0.1 0.53
3.20 15.07 200 0.1 0.51
3.30 15.07 200 0.1 0.53
3.30 15.07 200 0.1 0.53
3.34 15.07 200 0.1 0.53
Titulacién 3.33 15.07 200 0.1 0.53
3.30 15.07 200 0.1 0.53
3.33 15.07 200 0.1 0.53
3.33 15.07 200 0.1 0.53
3.33 15.07 200 0.1 0.53
3.32 15.07 200 0.1 0.53
3.30 15.07 200 0.1 0.53
3.34 15.07 200 0.1 0.53
3.32 15.07 200 0.1 0.53
3.30 15.07 200 0.1 0.53
Media - - - - 0.53
— : : :
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| RSD exp = S/media*100 |
Y este RSd exp se compara con el RSD Horwitz = 2 A (1-0.5%logC)

CRITERIO DE DECISION:

Si RSDexp <= RSD Horwitz, entonces los resultados son precisos, el método a validar e preciso.

Caso contrario, el método no es preciso.

CALCULOS
RSD exp = 1.045
RSD Horwitz = 17.4

CONCLUSION:  EL METODO ES PRECISO, YA QUE RSDexp < RSD Horwitz

c. REPETIBILIDAD

Una vez determinado que nuestro método de ensayo es preciso, procedemos a evaluar si

es repetible, lo cual se utilizé el mismo equipo, materiales y analista.

realizado en el LABORATORIO CENTRAL -
Planta Los Olivos

Se necesita hallar el valor de T3y T4 experimental para

Analista | : Lucia

desarrollar el Sr2

Método: NTP 203.070: 1977 (Revisada en el 2012). PRODUCTOS
ELABORADOS A PARTIR DE FRUTAS Y OTROS VEGETALES. T p— " — _ 2
% de acidez en base a Ac. Acético _TS Z (??‘; I)Si
0.53
0.53 3 TS5
0-51 32.00 0.00094
0.53
0.53
0.53
0.53
Titulacién 0.53 Hallando el Sr2
0.53 —
2 SP == sr2 = (0.00042)
0.53 (15-1)
0.53
0.53 Hallar la Raiz cuadrada de Sr2
0.53
Media X 0.53 sr= 0.00551
desvest s 0.00551
Var s2 0.00003
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Hallar RSDR

RSD exp = S/media®100
R | owen

Hallar RSDR

Para definir si nuestros resultados de ensayos es
REPETIBLE se debe aplicar el criterio de

RSDr < = RSD Horwitz

Concluimos, que nuestro método de ensayo
validado hay REPETIBILIDAD, ya que nuestro
RSDr < RSD Horwitz

RSD Horwitz = 2 * (1-0.5%0gC)

RSD Horwitz ‘ 4,40073

3.7.9. Criterio N° 9: Informe de la validacion

Una vez concluido el desarrollo de la validacion se procede en realizar el informe el cual
se detallara los resultados y las conclusiones.

Figura n.° 3-6. Informe de validacion

INFORME DE VALIDACION DE METODO DE ENSAYO
N2 Validacién: 001

[IDENTIFICACION DEL METODO DE ENSAYO VALIDADO |

Nombre completo del método:
Determinacidn de acidez
Producto:

Salsas y pastas de tomate

Tipo Método: Cualitativo l:l Cuan‘li‘ta‘iivn
Normaiizade [ % INormalizado modificade [ ] mNueve [ ]

NTF 202.070: 1977 [Revizada en e 2012). PRODUCTOS ELABORADDS & PARTIR DE FRUTAS v

Norma aplicada 1o e GeTALES. Daterminacicn de 1 acides

IIDENTIFICACIﬁN DE MATERIALES, INSUMO O EQUIPOS EMPLEADOS I

Equipos involucrados:
* Cocinilla * Balanza de pesaje * pH-metro

Materiales involucrados:
* Microbureta de 10ml * Matraces * Vasos de precipitado

Reactivos involucrados:

I RESULTADOS DE LAS PRUEBAS EXPERIMENTALES REALIZADAS I

a.Veracidad I

Valor obtenido (Teal) = 0.397 Criterio de Aceptabilidad : tcale < t crit __ NO HAY DIFERENCIAS
SIGNIFICATIVAS. Los resultados son

Valor t crit (Terit) = 3.182 VERAZ

Conclusidn: Los resultados obtenidos en nuestro ensayo son veraces, ya que el valor
obetnido es menor que el valor critico obtenido en la tabla de Tstudent.

[5- Precision |

Valor obtenido (RSD exp) = 1.045 Criteric de Aceptabilidad : Si RSDexp < = RSDHorwit, los resultados
son PRECISOS
Valor Horwit (RSDHorwit) = 17.4
Conclusién: Los resultados obtenidos en nuestro ensayo son PRECISOS, ya que el valor
obetnido (RSD exp) es menor que el valor obtenido de Horwit.

[c- Repetibilidad

Valor obtenido (RSDr) = 0.00572 Criterio de Aceptabilidad : Si RSDr < = RSDHorwit, los resultados son
Valor Horwit (RSDHorwit) = 4.400 REPETIBLE
Conclusién:Los resultados obtenidos en nuestro ensayo son REPETIBLES, ya que el valor
obetnido (RSD exp) es menor que el valor obtenido de Horwit.

Revisado por: Validacién: Firma
Celing Baza Aceptada [
elina Bazan Feschazada
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3.7.10. Criterio N°10: Preparacion de la metodologia validada

Una vez concluido la validacion se procede en elaborar la metodologia de trabajo, el cual

debe de ir detallado todo el proceso del andlisis de Determinacién de acidez en pasta y
salsa de tomate.

Figura n.° 3-7. Metodologia validada

. . METODO PARA DETERMINACIGN DE ACIDEZ DE SALSA Y PASTA
molitalia %6 DE TOMATE MAQ - M0032
— e
Aplicacién: Fecha de elaboracion: actualizacian: # Edicion:
Lsbaratario Aseguramisnta
de la Calidad Referencia: 28/12/2010 26/02/2016 o3
oreaciar - NTP 203.070: 1977
feacion: [Fevisada en =l 2012) Actualizado por: Revisado por: Aprobado por:
Aseguramiento de la

Calidad Carmen M. Celina Bazdn Martha Limo
/ - 1 7 - F .
L1 U U Sl T 1 =4
TITULO: METCDO PARA DETERMINACION DE ACIDEZ DE SALSA Y PASTA DE
TOMATE

CONTENIDOS

Pagina 1

3.- RESPO BLES

. OBJETIVO :

Determinar el porcentaje de acidez en funcidn al acide predominante en la muestra problema. mediante
método volumétrico.

B. ALCANCE:

Dirigide a analistas de Calidad para seguir las pautas que se establecen y describen en ol métode a fin de
obtener resultados confiables.

. RESPONSABLES:
- Jefe de Aseguramiento de la Calidad: Responsable de dar las facilidades para la ejecucién del método

- supervisor del Laboraterio de Galidad: Responsable de la verificacion de los resultados y aplicacién del
presente método.

- Analistas de Laboratorio: Responsables de la comecta aplicacion de las pautas descritas en el presente
método y de realizar el andlisis de la muestra obteniendo resultados confiables.

#. REFERENCIAS:

- NTP 203.070: 1977 (Revisada en el 2012). PRODUCTOS ELABORADOS A PARTIR DE FRUTAS ¥ OTROS WVEGETALES.
Determinacién de la Acidez. Fruhﬁscor,ﬁuias sgCas Yy rnerrne\c:d?

. FUNDAMENTO DEL METODO: a g I l l a

*El método de andilisis se basa en la determinacian del contenido de acidos presentes en la muestra. el cual
se halla mediante titulacidn de la muestra con NaCH estandarizado en presencia de fenolftaleina como

indicador. el punto de equivalencia se detecta en el cambkio de color del indicador.

- APLICACION:

El metodo es aplicable para las muestras de Salsa de tomate vy Pasta de tomate.

8. DESCRIPCION DEL ANALISIS:

evar aisbalanza un matraz
da 2B0mL implo y seco, tarar
supeso

Inaicador n i
nomogenizar

Agregar de 3 a 4 gotas de
oiftaleina

om esn rlo
ayudarse con una bagueta.

Bazan Lépez; Celina De JesUs

70



Y
wr
! .4 UNIVERSIDAD ) ) )
PRIVADA DEL NORTE VALIDACION Y VERIFICACION DE METODOS DE ENSAYO, EN LA
EMPRESA MOLITALIA S.A.

CAPITULO 4. RESULTADOS

Mediante la mejora de validacién y verificacion que se realizé en el laboratorio central de Molitalia
se obtuvo lo siguiente. Que las metodologias aplicadas para cada ensayo sean precisos, veraz, lo
cual hace que los resultados reportado sean fidedigno. Logrando la fiabilidad de nuestros clientes

internos (produccién)

¢ Reducir el tiempo en el reporte de los resultados, por las modificaciones que se realizé de
las metodologias el cual demandaban mucho tiempo en el andlisis. Lo cual se pudo
realizar con la mejora de la validacién, ya que mediante con el desarrollo de los
parametros de validacibn se pudo concluir que las metodologias modificadas son

confiables para su uso.

Tabla n.° 4-1. Cuadro de optimizacién de tiempo de metodologia normalizada a metodologia modificada.

SE MODIFIC6 LA METODOLOGIA PARA OPTIMIZAR TIEMPO
METODO NO NORMALIZADO
COMENTARIO
METODOS J';:;';%
NORMALIZADO
METODO MODIFICADO TIEMPO
METODO
Se impl 6 i
Método para la determinacion de Método para la determinacién de & |-mp Emento equipo
. 03:18:00 00:10:53 rapido, como la
humedad método de la estufa humedad por termobalanza
termobalanza.
Método para determinacion de extraccion Método para determinacion de Se implements &l uso del
de grasa seglin Soxtec 04:52:38 extraccion de grasa segin BLIGH DYER 00:48:40 ) P ]
equipo centrifuga

Fuente: Elaboracion propia
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Figura n.° 4-1. Evaluacion de tiempo en el método de determinacion de humedad en estufa
Método para la determinacién de humedad por estufa ]
——\ 00:00:20 00:01:00 00:16:00
+ Acondicione la muestra 'Pesela placa limpia y -Setarala base de la placa ( A\Y4 3\

+Coloque la placaen la estufa. +Coloque la placa cerradaenel

seca (basey tapa).

v se pesa Sgrde muestra. | |, nceonrarse quela *Cologueelrétuloenlapuerta | | gesecadory tomar el tiempo de inicio
Anote el peso. *Se tapa la placayse temgperaturg delaestufasea | | 92 2 estufzcon losdatos de enfrizdo hasta T ambiente. 15 min
esparce la muestra |a indicada, tal como se ha completos. Se toma el tiempo | Lupasela placa (base ytapa). Anote el
programado desde gue la muestra ingresaa pesa.
laestufacon laT® indicada.

Tiempode 3 hrs.

Lowuol = mmm/

03:00:00

J TIEMPO TOTAL= 03:18:00

Fuente: Elaboracion propia

Figura n.° 4-2. Optimizacion de tiempo en el método de determinacion de humedad en termobalanza

[ Método para la determinacion de humedad por termobalanza ]

00:00:05

® Tarar el peso de un platillo
limpio, y programar la

balanza segun el tipo de
muestra a anali

0 :00:30

\/

00:10:00

*Pulsar el boton STAR para
dar incio al anélisis que dura
10min.

« Acondicione la muestra Terminado el andlisis anotar el
dato en el formato

correspondiente.

« Pesar la muestra a analizary
expandir con ayuda de una
cuchara.

00:00:08
@l— 00:10:53

Fuente: Elaboracién propia
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Figura n.° 4-3. Evaluacién de tiempo en el método de determinacion de extraccion de grasa en Soxtec

« Llevara labalanza el colector y
anotar el peso.

» Luego colocar un capuchan
dentro delcolector pesado y
tarar el pesoque arroje la

balanza.

[ Método para determinacion de extraccion de grasa segtin Soxtec ]

00:05:00

+ Agregar 3 gr de muestra,
previa homogenizacion,
sobre el capuchdn.Anotar
el peso.

« Colocar los colectores
con muestra enel porta
colector y llevarlosala
Unidad de extraccién
SOXTEC .

* Verificarque los
capuchones queden sujetos
al adaptador delcircuito.
Bajar los circuitos para subir
los capuchones.

* Retirar los colectores y por

se parado medir en una

probeta 30ml de Eter de
petréleoy agregarlo a cada
colector,

00:00:08

00:00:30

« Volver a colocar los
colectoresen el
estractor.

#En la unidad de Control
seleccionar el programa 1.

* Luego de |a programcidn se

iniciard elacondicionamiento de

T° y extraccion dela grasa de la

muestra. Que es4 hrs a 98°C

00:45:00

+Culminada la extraccion retirar los
colectoresy llevarlos ala estufaa
70°C por 15min para evaporar el
solvente.

¢ Llegado el tiempo estimado colocar los
colectoresen la campana para enfriarlos.

* Luego pesar los colectores en |a balanza
andlitica. { sin loscapuchones )
+ Formular y registrar los datosenel

formato correspondientes.
vy

TIEMPO TOTAL= 04:52:38

Fuente: Elaboracién propia.

Figura n.° 4-4. Optimizacion de tiempo en el método de determinacién extraccion de grasa segin BLIGH
DYER

[ Método para determinacion de extraccion de grasa segun BLIGH DYER ]

* En un vaso precipitado
pesar 3gr de muestra.

4

5

00:05:00

*Se agrega 10 ml de
cloroformo y metanol, todo
esto enagitacion constante
(agitador magnética).
Cuando la muestra este
semihomogenease agrega
13 mlde agua destiladay se
agita hasta lograr una sola
fase.

\  00:00:40

+ Se coloca lamuestra enlos
tubos para centrifuga,
dejando un espacioen la
parte superiorpara evitar que
la muestra rebalse (Se debe
trabajar con un numero par
de tubos para lograr un
equilibrio

N 00:03:00 [

00:12:00
'\

+Se colocan los tubos enla
centifuga generando un
contrapeso entre éstas; Se
cierra el equipoy se
programa a 4000 RPM por 10
min.

* Se sacan lostubos dela
centrifuga .

*Retirar 5 ml de la fase
cloroférmica con la ayuda de

una pipeta.

+En una placa ya pesaday
registrada, agregar los5
ml de fase cloroformica

+ Se coloca laplacaenla
estufaa una temperatura
de 40 - 45°C por un tiempo
de 10 - 15 minutos

— 00:12:00 \

* Desplesde los10 0 15 min.Se
pone la placa en el desecador
campana (10 min)

* Luego, se pesalaplacayse
registran los datos

TIEMPO TOTAL= 00:48:40

Fuente: Elaboracién propia.
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Se optimizo las réplicas en los ensayos. De tres repeticiones de ensayo que se realizaba

en cada muestra llevada al laboratorio, se optimizo a una, por la confiabilidad que se tiene
a las metodologias validadas y verificadas. Ello conllevé en:

v" Reducir costos en el consumo de reactivos.

v" Reducir los costos de mantenimientos correctivos de los equipos

Figura n.° 4-5. Comparacion del afio 2014 y 2015 de cantidades de ensayos realizado en el laboratorio
central Molitalia S.A

CANTIDAD DE ENSAYOS REALIZADOS AL ANO
200,000

150,000 |

100,000 |

50,000 |

0o <

ANO 2014

ANO 2015

Fuente: Elaboracién propia.
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Figura n.° 4-6. Comparacion del afio 2014 y 2015 de costos de reactivos invertido en el laboratorio central

Molitalia S.A

COSTO DE CONSUMO DE REACTIVOS

$/.40,000.00

$/.20,000.00 s/ > 00

s/.- / QO0.00

ANO 2014 mANO 2015

Figura n.° 4-7. Comparacion del afio 2014 y 2015 del costo de mantenimiento correctivo de equipos.

COSTO DE MANTENIMIENTO
CORRECTIVO DE EQUIPOS

$/.10,000.00
|

$/.5,000.00
|
|
|
|

ANO 2014
m ANO 2015

Fuente: Elaboracién propia.
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CAPITULO 5. DISCUSION

<+ Reducir el tiempo en el reporte de los resultados, fue significativo, ya que se pudo reducir un
ensayo de 3:18:00 hrs a 10:53 min, asi mismo de 4:52:38 hrs a 48:40 min. Para ello fue muy
vital el uso de las herramientas estadisticas bésicas, asi mismo de las guias de validacion que
nos brinda la ISO 17025 y Eurachem, quien nos permitié utilizar sus criterios de aceptacion de
los parametros de precision, veracidad y repetibilidad. Logrando asi definir si el método que se
modifico con la finalidad de reducir el tiempo es confiable 0 no. Asi mismo se tuvo la estrategia
de contar con un dato de referencia para la comparacion de nuestros resultados de ensayos.

Lo cual se recurrié de un laboratorio externo acreditado.

Para reducir el tiempo del método de ensayo normalizado como el método de determinacién
de humedad en estufa y el método de determinacion de extraccion de grasa segin Soxtec, se

realizo lo siguiente:

v Se investigb que equipos sofisticados y rapidos (libros, internet, tesis, normas
internacionales, etc.) se encuentra en el mercado, el cual pueda reemplazar al equipo
oficial que nos indica el método normalizado.

v" Se busco proveedores quienes nos podrian vender los equipos ya identificados.

v" Una vez adquirido el equipo se procedié a realizar varios ensayos en el laboratorio
central, el cual el dato de referencia para la comparacién de nuestros resultados fue
de un laboratorio externo acreditado.

v' Teniendo los datos de ensayo, se procedi6é en la evaluaciéon de ello, aplicando las
herramientas estadisticas, para determinar si nuestros resultados son confiables y asi
poder concluir que la nueva metodologia de ensayo podra ser replicada sin ninguna

incertidumbre.

% Se optimizo las réplicas en los ensayos. De tres repeticiones de ensayo que se realizaba
en cada muestra llevada al laboratorio, se redujo a una. Se puedo lograr esta
optimizacién, ya que los métodos aplicado en el laboratorio estan validados y/o
verificados, lo cual nos genera confianza en su uso. Ya que en el proceso de validacion
ylo verificacion se toman medidas para garantizar que no exista algin error en todas las

etapas de la metodologia a validar como:
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Los equipos y materiales sean los idéneos, asi mismo estén calibrados.
Los reactivos sean de garantia.

Que el personal esté capacitado.

N X

Controlar que la temperatura del laboratorio sea estable (recomendable a 21°C)

Al cumplir estas medidas, nos garantiza que todas las etapas de la metodologia se

encuentran en control.
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CONCLUSIONES

Con la mejora de la implementacion de la validacion y/o verificacion de las metodologias de
ensayos aplicadas en el laboratorio central se logra la confiabilidad de los resultados,
aplicando las herramientas estadisticas, los parametros de precision, veracidad y
repetibilidad que nos proporciona la 1ISO17025 y la guia de ERACHEM, asi miso se aplico la
estrategia de contar con un dato de referencia de un laboratorio externo acreditado, con la

finalidad de definir si los resultados obtenidos en los ensayos son confiables. Ello conllevé:

v" Reducir la cantidad de ensayos de 184,032 a 61,344. Teniendo una reduccion de
122,688 ensayos al afio.

v' La optimizacién de tiempos de 04:52hrs a 00:48:40min en los métodos de ensayos.

v' Se disminuyo el gasto en reactivos de S/. 28,000.0 a S/. 5,800.00. Tener un ahorro de
S/. 22,200.00 al afio.

v" Asi mismo se tuvo reduccion en el gasto de mantenimiento correctivos de equipos de
S/. 8,400.00 a S/. 188.00 teniendo un ahorro de S/. 8, 212.00.
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RECOMENDACIONES

En la elaboracién de cualquier tipo de producto se debe utilizar una serie de procedimientos o
métodos cualitativos y cuantitativos que garanticen su calidad y que aseguren que poseen la

formulacion adecuada. Por lo cual se recomienda que:

v" Todas las metodologias de ensayo a utilizar deben de ser evaluados y sometidos a prueba
para asegurarse de que producen unos resultados validos y coherentes con el objetivo
previsto, es decir, deben de ser validados y/o verificados.

v' Cuando se modifique alguna etapa de la metodologia validada o se haya cambiado algun
equipo, se debe de realizar una nueva validacion.

v' Todos los analistas que apliquen el método de ensayo los vayan a utilizar han de recibir una
formacién adecuada y demostrar su competencia en su utilizacion antes de empezar a actuar
en casos concretos, para ellos se evaluara la metodologia de la repetibilidad. Asi mismo se
ejecutara la validacion en caso se introducen cambios importantes en la metodologia, o se

aplica en una situacién nueva (por ejemplo, una muestra de matriz nueva).
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ANEXOS

ANEXO n.° 1. Importancia de contar con métodos validados.

INPORTANCIA DE CONTAR CON METODOS VALIDADOS Y/O VERIFICADOS
(GARANTIZA LA CONFIABILIDAD DE LOS RESULTADOS)

RESULATDOS
CONFIABLES

PRODUCTO CONFORME
(BUENA CALIDAD)

CLIENTE INTERNO

ENSAYO FISICO QUIMICOS #Silos resultados de andlisis
son fiables, asegurala calidad
del producto. Teniendoun

producto de buena Calidad.

NOSE GENERA
PERDIDA

PRODUCTO ESTRELLA BIZCOCHO
Pruduccién por dia:
19,353.00 kg (Equivale en

soles §/. 108, 962.81)

+ PARAMETROS FisIiCO QUIMICOS

* % HUMEDAD = 124 16%
* VISCOSIDAD = 550- 1050

*REALIZACION DE
ANALISIS FiSICO
quimicas

*5i los resultados de andlisis

son fiables, asegura la calidad
del producto. Teniendoun
producto de buena Calidad.

EL PRODUCTO IRIA A
MERMA . PERDIDAD DE

§/. 108, 962.81

RESULATDOS HNO

PLANTA GALLETAS CONFIABLES

PRODUCTO O CONFORME
(MALA CALTDAD)

INPORTANCIA DE CONTAR CON METODOS VALIDADOS Y/O VERIFICADOS
(GARANTIZA LA CONFIABILIDAD DE LOS RESULTADOS)

ENSAYO FISICO QUIMICOS
son fiables, asegura la calidad
del producto. Teniendo un

producto de buena Calidad.

NO SE GENERA PERDIDA

PRODUCTO ESTRELLA SALSA
, Pruduccion por dia:
’RA;‘%LZS‘::':I,’S":&E 20,073.00kg (Equivale en
5 soles /. 94,194.36) #Si los resultados de analisis
QuIMICOS son fiables, asegura la calidad
del producto. Teniendo un
producto de buena Calidad.

« PARAMETROS FiSICO QUiMICOS
* %ACIDEZ= 1.10A150
+ pH= 420 -450

EL PRODUCTO IRIA A
MERMA . PERDIDAD DE

$/.94,194.36

RESULATDOS HO

CONFIABLES PRODUCTO NO CONFORME

(MALA CALIDAD)
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ANEXO n.° 2. Cronograma de calibracién y mantenimiento preventivo de equipos del laboratorio
de la empresa Molitalia.

" molitalia © LISTA DE EQUIPQS DE LABORATORIO MAQ-RO162

Frecuencia de : : Fecha proxima
Fechade ,, o > Frecuencia de ;
: : Codigo . Especificacion ~ Mantenimientoyfo calibracin [
ingresoa Proveedor  Imdgenes K arca . verificacion , alibracion /
i Interng del equipo_  calibracion por - Sub- Mntemmlm:ﬁ
a. ntema
I H H terceros H I I' Renovacid
Determinar el valor de pH de
, muestras viscosas y liquidas fos Dependiendosu — _ "
15111013 Tearios cuales pueden serproductosen  RRIIE] ph-metro Ohaus 0aldpH - P Lah-Confites 1015
procesg, termingdo y/o materia condicion. ?
prima
Determinacidn rapida del
porcentaje de humedad en bz de
01/05/2009 muestras de materia prima, — WElERlE umedad Ohaus 35g, Anual Noaplca  lab-Confites 250915 25-09-16
producto en procesn yfo
ferminade.
Determinacidn rapida del
porcentaje de humedad en bz d
0of11/201d muestusde mateiapring, LN H“:a: AND g, Anual Nowla  lbLonftes 045 250816
producto en procesa yfo um
ferminado.
Determinacidn rapida del
porcentaje de humedad en B d
0of11/20tt muestusde moteiapring, RN TE s, Anual Nowla  lboLentsl S50 250407
Humedad
producto en proceso y/o
terminado.
Determinacidn rapida del
porcentaje de humedad en bz d
0of11/201d muestusde moteiapring, AN E g, Anual Nowla  lbLeal 30045 3009-16
Humedad
producto en procesa yfo
ferminado.
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ANEXO n.° 3. Certificado de calibracion de balanza de pesaje

etrolab

METROLOGIA Y LABORATORIO S A.C

CERTIFICADO DE CALIBRACION N° MLM-311-2016

Pagna 1de3
FECHA DE : 20160609 FECHA DE EMISION : 2018-06-13
CALIBRACION ORDEN DE TRABAJO  : OTC-082-2016
1. SOLICITANTE : MOLITALIAS. A
DIRECCION : Av. Universitaria N® 8484 - Los Olivos
2. INSTRUMENTO DE : BALANZA
MEDICION
MARCA : OHAUS ALCANCE DE : 45g
INDICACION
MODELO : MB4S
DIVISION DE ESCALA : 0.001g
NUMERO DE SERIE : B423675625 / RESOLUCION
PROCEDENCIA : SUIZA DIVISION DE : 001g
VERIFICACION { ¢ )
IDENTIFICACION : BHO13 (")
TIPO : ELECTRONICA
UBICACION : LABORATORIO CENTRAL

3. PROCEDIMIENTO DE CALIBRACION
Procedimiento para la Ca®racion de Balanzas de Funcionamiento no Automatico Clase | y I, PC - 011 del
SNM-INDECOPI, 4ta edicion Abril 2010

4. LUGAR DE CALIBRACION
LABORATORIO CENTRAL de MOLITALIA S. A
Av. Universitaria N® 6464 - Los Olivos

5. DECLARACION DE LA INCERTIDUMBRE

La incenidumbere reportada en e pr es la expandida de dion que Ma ce musp
18 incanidumbee estindar por ef factor de coborsa k=2 La ¥ fue wda segin la "Gula para la
Expresion de 18 incertidumbre en la . Gar dvabfdehmwmmrodelmmmdebs
valores determinados con ls i con una prob de e 85 %6,

Lo= resutados son vluumdmmmoyenmwnadoncsdemmm Al solGlante e cormesponds disponer en
su momanto la ejecucitn da una recalibracan, hwuesmenhmdcluso conservacion y mantenimeento el

EYumento de 10 BT METROLAB
SAC. no se responsabidiza de b perjuicios que pueda ocasionar e uzo inadecuado de este instrumento, ni de una
incorrecta Intarpratacidn de s resultados da ia calfibracion aqui declarados

Los resultados de este cartificado de calibracion no debe ser utifzado como una certficacion de conformidad con normas
de producio o come cerificado del ssiems de calidad de ka entidad que lo produce. METRO B /_A C:

Jorge s P, Cristonal
Técnico
Jorge Cristébal

Gerente Técnico

¢ PFT-OT-R12 Revisdn: 01 Eltorads : APC Revisado: HRMP ALNODaI0 por: MR
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E METROLOGIA Y LABORATORIO S_ A.C
CERTIFICADO DE CALIBRACION N° MLM-311-2016
Pagira Zcw 3
6. CONDICIONES AMBIENTALES
Minumna Maxima
T bura 219 °C 2?,10 C
He = Relatva 4z % 49 %
7. TRAZABILIDAD
Este cerficaco de calbvscon documents ia a los 3 e ntermacionales, que
realizan las unidades de medikds de acuerds con & S %3 Ir de U (=18
Trazabikdad Patrén utilizado | Certificado de calibracion
Calvance eTaanca el | pesas @xactiug £2) LM-774-2015
8. OBSERVACIONES
{") Cécigo i en una adhanda af iInsyrumento.
Los emmores maximos parmitidos (e mp.) para @sta balanzsa corresponden 3 Ios em.p. para balanzas en Uso
da funcionsmiento No automMAatico de dasa de cxactitud I, Segin la Norma Metroldgica Pevuana 003,
Con fines do 3 e J e eliguets autcadhasiva de Colof verde con la INdICSCIon
*CALIERADO™
9. RESULTADOS DE MEDICION
s STIUAL
ITE DE CERC TIENE ESCan NO TIENE
Uess Tirres CURSCH NO TIENE
T4 ORMeA, TEreE SISTEMA DF TRARA WO THENE
EXEACoN L
ENSAYO OF REPETISILIDAD
okl P
Terrp FQE 219
HR =
[~ Medicion | Ti- 22 oo = 45,000 =
S | ——Sat | aumg] Seg § 0 o | | Sjwmgp |
1 22 550 o o 45,000 o )
2 22080 o o 45 801 ° 1
= 22051 =) 1 43 z00 o o
- 000 ) ° 45 00% o 0
s 22,001 o 1 45 00% o 1
5 22 001 1 45 001 o 1
7 Z3.00% 3 45000 o o
o 200y 45.000 o )
a — 22000 45,001 ) 1
+0 22 00 Q &nl o 3
Adsoarim 3
Misno - 19 : = »o n
p: PTGY.R12 Rewmce: 01 Taborada - ILPC Bressdo HEWE oo por HRVE
Av. Guardia Peruana N® 381 Urb. Matellini - Chorrillos . Lima - Perg
Teléfonos: §37 3138 / 637 3139 Entel: 984 221 268 RPC: 987 940 137
email. siancion_si_cliente@metrolabsac.com / metrologias@metrolabsac.com / soporne_lecnicof@metrodahsac. corm
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ANEXO n.° 4. Certificado de calibracion de centrifuga

I Metrolab

CERTIFICADO DE CALIBRACION MLE-054-2015
Pagina: 1de2
Fecha de emision :  2015-10-30

1. SOLICITANTE : MOLITALIA 8. A,
DIRECCION . Av. Universitaria N° 8464 - Los Olivos
2. INSTRUMENTO DE MEDICION : CENTRIFUGA
MARCA : THERMOFISHER
MODELO . LABOFUGE 200
N° DE SERIE (4134101
PROCEDENCIA . Alemania
ALCANCE DE INDICACION : 1800 rpm a 5300 rpm
IDENTIFICACION : C-001 ()
UBICACION : Laboratorio de Control de Calidad

FECHA DE CALIBRACION 2015-10-27

3. METODO Y PATRON DE MEDICION
La Calibracion se realizé con un Tacometro Laser Control Company 4246, con Certificado de
Calibracion N° 4262-4793564 de Control Company

4, RESULTADOS
La calibracion se realizo bajo las siguientes condiciones ambientales:
Temperatura: 232°C a24,1°C Humedad Relativa: 62 % a 65 %
Los resultados de las mediciones efectuadas se muestranen ia pagina 02 del presente
documento
La incertidumbre de la medicion se determind con un factor de cobertura K=2, para un nivel de
confianza del 95% aproximadamente

5. OBSERVACIONES
(*) Cédigo indicado en una etiqueta adherida al instrumento
Con fines de identificacion se colocd una etiqueta autoadhesiva de con la indicacion
"CALIBRADO".
La periodicidad de las calibraciones esta en funcion dei uso, conservacion y mantenimiento
del medio de medicion,

";\C A Mg A

a A.C. 4
wemg/ABSpS (FRY ML (Zeed
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ANEXO n.° 5. Certificado de mantenimiento correctivo de equipo extractor de grasa

INFORME DE SERVICIO TECNICO

SOLICITANTE
Direccién

EQUIPO

Marca

Modelo

Serie

Cadigo

Servicio efectuado en

a Metrolab

MOLITALIAS A

METROLOGIA ¥ LABORATORIO S

ML-IT-1759-2014

Pagina : 1de1
Fecha : 2014-07-16

Av. Universitaria N® 6454 - Los Olivos.

EXTRACTOR DE GRASA - SOSHLET

FOSS

SOXTEC 2045
520013729

EG-001

Laboratorio Metrolab

3. CONDICIONES INICIALES DEL EQUIPO

Se encontrd equipo con condensadores sucios
Se encontrd equipo de control con poivo

Se encontrd sistema de enfriamiento sucio

Se encontrd sistema de calefaccion con polvo
Se encontrd superficies internas con polvo.

yvyyyy

»

TRABAJOS REALIZADOS

Desmontaje general de los equipos

Verificacion y mpieza interna y externa del panel de control.

Desmontaje y verificacion del material de vidrio

Verificacion y impieza de las tuberias internas

Verificacion y limpieza del sistema de calefaccion (resistencias y sensores)
Montaje general de ambos equipos.

Pruebas de buen funcionamiento.

VP EVYY Y

CONDICIONES FINALES DEL EQUIPO

v

El equipo cumpie con las especificaciones del fabricante.
Equipo queda operativo al 100 %.

6. RECOMENDACIONES/OBSERVACIONES

» Se recomienda hacer mantenimiento periédico al equipo

et

Cesagaee
Cleenbunth ‘n's-l.bﬂt“

e’
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ANEXO n.° 6. Certificado de mantenimiento correctivo de equipo titulador volumétrico

Dezda 1923 2] Servicie de 1a Cieacta v Tecnologiz
. Equipar Laboratorios as Muestra Especiahdad. .
... Servir al Cliente e: Nuestra Meta

Departamento de Ingenieria
INFORME TECNICO AT0333-14/ING

Lima, D9 de julio del 2014

Sefiores

MOLITALIA 5.4

Atencion : Celina Bazan

Referencia o TIMULADOR VOLUMETRICO 915 KF TI-TOWCH / METROHM /! 915 KF TI-

TOUCH ! S/N: 1915001007122 [ 1d: 11742

Después de un corto saludo pasd a informar sobre la inspeccion realizado a su equipo:

INSPECCION Y DIAGNOSTICO:

1. Seimspecciona ell agitador, marca Pohyiron con los siguientes acoesonios.
1.1.Fuente de estacion — P13000Bass V3, con nimers de serie PF-231-0008-01-13
1.2.Unidad - Polytron FT13000 W3, con nimero de serie PF-831-0005-01-13

2. El usuario informa gue hay presencia de ruido durante =l proceso de ensayo.

SERVICIO REALIZADO:

1. Se realzd la verificacion de funcicnamiento del Polytron en vacio (sin muestra), a la velocidad
de 15000 rpm, donde se percibe un ruido aleatoric muy leve.

2. Cuando se verifica la operatividad del Polytron com muestra en el vaso de reaccion, a la
velocidad de 15000 rpm se percibe el ruido de baja intensidad.
El ruido detectado mo proviene del mobor del Polytron, sino del dispersor de agregadaos.

4. Realizando la limpieza del dispersor de agregados, se encontrd el siguiente residwa:

L..._I." 1
o
T
Ing. Jadwee Villegas Terrel
iagaveria
Aw. Ricardo Palma N°® 805, San Antonio - Miraflores, Lima 18
Teleforso: 218-2500 // Fax: 218-2801
emi@il: ingenieraf@hwkessel.com.pe / Wek: www. hwhessel. com.pe Pigina 1 de 3
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ANEXO n.° 7. Certificado de reactivo cloroformo

”

1o %
Cloroformo
Baker Analyzed ACS Reactivo

No. de Producto : 9180
No. de Lote : T02C60
Fecha de Manufactura:

7\

JTBaler

8

Certificado de Analisis

Ene. 22, 15

. PRUEBAS ESPECIFICACIONES ~ RESULTADOS
Cumple Especificaciones ACS
Acetona, aldehidos como (CHy),CO Pasa prueba Pasa prueba
Ensayo (CHCl) (por CG cormegido por Agua) Min. 99.8% 49,9900 %
Etanol 07-10% 080000 %
Acido y Cloruro Pasa pruba Pasa pruba
Cloro Libre Pasa prueba Pasa prueba
Color (APHA) Méx. 10 50
Plomo (Pb) Max. 0.05 ppm 0,030 ppm
Residuo Despues de Evaporacion Max. 2.00 ppm 0.800 ppm
Sustancias Obscurecidas por HzS0 Pasa prueba Pasa prueba
Adecuado para Uso en Prugba de Ditizona Pasa prueba Pasa prueba
Agua (H:0) Max. 0.01 % 0.00800 %
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ANEXO n.° 8. Certificado de reactivo cloroformo

Certificate of Analysis

1.06498.1000 Sodium hydroxide pellets for analysis EMSURE® ISO

Batch B0964298
Spec. Values __(:!tslc_h Vaues 0 o

Assay (acidimelric,NaOH) 2890 RS w4 %
Coarbonale (a3 Na.COs) s1 % 03 %
Chioride (C1) s 0.0005 % = 0.0005 %
Phosphate (PO < 0.0005 % <0.0005 %
Silicate (510y) = D.001 * <0001 %
Sulghate (SO < DO0O% % < 0.0005 %
Totsl nrogan (N) = 0.0003 % % 0.0003 %
Heavy metals (as Pb) = 0.0005 % = 0.0005 %
Al {Aduminium) < D.0COS % = 0.0005 %
As (Arseric) 5 0.00014 % % 0.0001 %
Ca (Calcum| < 00005 % =0.0005 %
Cu (Copper) < 00002 % £ 0.0002 %
Fe (Iron) % 0.0005 % < 0.0005 %
K (Fotassium) 005 % 0.007 %
Mg (Magnesium) < 0.0005 % < 0.0008 %
e (Nicked) = D.00025 % = 000025 %
Pb (Lead) = 0.0005 % = 00005 %
Zn (Zinc) < D001 % s 0.001 %

Date of reloase (DD.MAM.YYYY) 05.08.2013
Minimum shell 5 (DD MM YYYY) 30,09.2016

Dr, Matihias Romped
Responctie boralory manager Guu ity conol

This document has been produced slectonically and s valkd without a signature
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ANEXO n.° 9. Capacitacion de personal de laboratorio de Molitalia

CERPER

CERTIFICACIONES DEL PERU $ A

CLEX-I8/15

CERTIFICADOQ

Otorgado a;
Carmen Mantilla Apolinario

Por su Participacin en I ( apacitacion;

“BUENAS PRACTICAS DE LABORATORIO”

Realizado ¢| 24, 26 ¥ 27 de junio de 2015,

en las instalaciones del Colegio de
duracion de 16 horas,

Ingenieros del Perd Consejo Nacional, con una

Callao, junio de 2015

o~ / / ! ’
R, ', ‘ /
é‘ﬁﬂjﬁ}{ll{‘qs / VJ /
............. :;...é._ T one N S

Sara Ferndndez Garcig | Caileioe amphell
oub Gelrente Comercial

CRRPER S.A

Jefe de Capacitacion ¢ Imagen

DC-RL
Version 01
2013.40.04
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ANEXO n.° 10. Método de extraccion de grasa y aceites por Soctex

4| METODO PARA EXTRACCION DE GRASA Y

ow M MAQ-M0016
molitalia ¢ ACEITE POR SOXTEC .

selicacion: zboratorio Fechade elaboracion: | Fecha de actualizacion: # Edicion:
Aseguramiento de Ia Calidad | Referencia: NTP 208,016 20/10/2010 25/02/2013 03
o . 2003 Actualizado par: Revisado por: Aprobado por:
Ubicacion: Aseguramiento de NTP 206.017-1981
2 Calidad Carmen Mantill Celina Bazan Martha Limo
1. OBJETIVO :

Determinar el contenido de materia grasa de una muestra, utiizando un solvente y |a unidad de extraccion SOXTEC 2045,

2. ALCANCE:

El procedimiento esta dirigido a analistas de materia prima y analistas de labaratorio e Inspectores de linea.

3. RESPONSABLES:
- Jefe Nacional de Asequramiento de la Calidad: Responsable del cumplimiento dando las faciidades para la gjecucidn.

- Coordinador del Laboratorio de Calidad: Responsable de [a verficacion de los resultados y aplicacion del presente metodo.

- Analistas de Laboratorio: Responsables de [a correcta aplicacion de las pautas descritas en el presente metodo y de realizar los analisis de
las muestras,obteniendo resultados cuantitativos v cualitatives confiables, de acuerdo a especificaciones técnicas establecidas.
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4.MATERIALES Y REACTIVOS:

EQUIPOS

MATERIALES

REACTIVOS

Unidad de Extaccidn

- Estractor de grasa FOSS |-
Unidad de Control 2046 v |-

Probeta de 205ml
Capuchones o Dedales

- Colector.

Eter de petrdlen o Eter

Etilico.

SOXTEC 2045, - Waso de precipitado (vidrio o plastico)
- Balanza analitica - Bagueta.
- Estufa.
8.CALCULO:
% Grasa = [ Pf-Pc) *100
Pm
Donde:
pf: PesoFinal 100: Factor de conversigna
%
P Pespdel colector
Pm: Pesode la muestraengr.
9.REGISTRO:

Registrar los datos en el formato corespandiente (Certificado de calidad, formato de contral de procesa u atro), verfique si cumple con la
especificacion técnica (E.T.), caso contrario realizar nuevamente el analisis para confirmar &l resultado.
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molitalia %

Flujograma 1 Determinacidn de Extraccidon de Grasa y Aceite

Verificar Iz estbilidad de Ia
balanza analitica a utilizar,
centrando laburbujade aire
con ayudade laspies moviles.

P!

queden sujetos al adaptador del

circuito. Bajar loscircuitos pars
subir loscapuchones. Ver

Intructivo de manejo del

Retirar loscolectores y por se
parado medir enuna probeta
30ml de Eterde Petrélecy
agregario = cads colector.

Llevar alabalanza el colector
y anotar elpeso

Colocar loscolectores con
muestraenelporta colector y
llevariosa Iz Unidadde
extraccion SOXTEC tal comose

muestraenlaimagen.

Luego colocar un capuchon
dentro delcolector pesado y
tarar elpeso quearrojela
balanza.

Volver a colocarloscolectores
en el estractor talcomo se
indico en lospasosanteriores.

Agregar los grde muestra,
previa homogenizacion, sobre el
capuchon.Anoctar el peso.
Realizar por duplicado. Ver
ANEXO:TABLA 1

N 13 unidadde Conu o
seleccionar el programasusar
segin el tipo de muestra. Ver
ANENO: TABLA 1 e Instructivo
de manejo del Estarctor

-~

Lleg=ado el tiempo estimado
colocar loscolectoresen Ia
campana para enfriarlos.

313 extraccion retirar
los colectoresy llevarlosa Ia
estufa 3 70°C por15minpara

evaporar el solvente. Ver
Instructivo del manejo de la
estufa

Lueso de la progsramcionse
iniciar3 el acondicionamineto
de T®y extraccion delagrasade
Ia muestra..
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ANEXO n.° 11. Método de extraccion de grasa segun Bligh Blighdyer

molitalia % : METODO PARA DETERMINACION DE EXTRACCION DE GRASA SEGUN BLIGH DYER MAG-0043
Planta:
Los Olivos Fecha de elaboracion:
25102013 #Edicién : 01
Aplicacion : Laboratotio Referenci
¢ Caldad eferencia:
, NTP 212126 '.1,998' Elaborado por: Revisado por:
Métodn de extraceidn soxhlet , . . Aprohado por:
autarmtizad 2045, Cramen Mantilla Celina Bazan \arths Lims
RCHOALA - 002 Carozzi
1. OBJETIVO :

Determinar el contenido de materia grasa de una muestra, utilizando solventes con determinadas funciones.

2. PRINCIPIO DEL METODO :

El uso de salventes: Cloroformo y metanal, ayuda a que Ia estructura de la muestra sea desnaturalizada facilitando |a extraccidn de la grasa. El aqua

ayuda a separar Ia grasa de los reactivos.

3. ALCANCE:

El método es aplicable a muestras de coberturas, pastas y rellenos recosntituidos o de maquila.

4, RESPONSABLES:

»  Analistas de Laboratorio & Inspactores: Responsable de realizar el muestreo y andlisis del producto.

5. REFERENCIA:

Jofe de Asequramiento de la Calidad: Responsable de |a verificacidn de los resultados y aplicacidn del método

- MNTP 208.016 2009 Productos del Cacao. Grasa en Productos del Cacao. Método de Extraccidn por Soxhlet
- NTP 202.126 - 1998, LECHE ¥ PRODUCTOS LACTEOS. Leche cruda. Grasa en la leche. Método Roese-Gottlieb

. El método por Centrifuga segiin BLIGH DYER es empleado en la Empresa Carozziz Se tomé como referncia éste método por el tiempo de anilisis
requerido: va que por sostec el tiempo es de 3 horas aproximadamente y con el de centrifuga el tiempo es de maximo 1 hora

6. MATERIALES ¥ REACTIVO:

Centrifuga 4000 RPM

Estufa 40°C

Desecador Campana

Balanza analitica
Agitador magnético

Tubos para centrifuga

Vaso precipitado

Pastillas agitadoras

Reactivos: Cloroformo v Metanol

Probeta de 26ml.
Flaca Petric
Pipetas 5 - 10 ml
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7. PROCEDIMIENTO:

.
COBIRTURA/ \\, § 5
PASTADE LEOHE \-—/

a.En unvaso precipitado pesarlacantidad |

de muestra (Segln latablaadjunta)

@

b. Se agrega 10 ml de cloroformo y metanol, ctodo esto en
agitacion constante(agitador magnético). Cuando |a muestra
este semi homogenea se agrega 13 ml de agua destiladay se
agita hasta lograr una sola fase.

~
« ®

d
generando un contrapeso entre éstas; Se cierra
el equipoyse programa a 4000RPM por 10

e. Se colocalamuestraen lostubos para centrifuga,
dejando un espacic en |a parte superior paraevitar
que la muestra rebalse (Se debe trabajarconun

™
. numero par de tubos para lograrun equilibrio).
|
’ (‘
{ SOLVINTES, COMPO- M '
E: NENTES DEL 4
PR BN ovocouaney asus
RESTOSE LN e ) )
OCOATE [ e — e
o CoRosdtmeA doroformica [~
\ I emaesonems L —
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. EHEt E JTITUE T TdaE
f. Se sacanlostubosde la centrifuga
s aparienciaate | i clorofomicacon laayudade una h. En una placaya pesaday
Y12 aparienciaque ia muestra ciata registrada, agregar [os5 ml de
obtienees |3 que se muestraenla i faseclorofommica
imagen.

j.Despuesde los 10015min. 58 i.% coloca laplacaena

k. Luego, se pesa la placay
cereqictranlosdatos pone la placaen el desecador estufaa una temperatura
g ' campanal10 min). de 40- 45°C por untiempo

de 10- 15 minutos.

8. CALCULDS:

%G = (P:-Pp)*2*100

Pm
Pf = Peso final
Pp- Peso de Placa
Prn= Peso muetra
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ANEXO n.° 12. Requerimiento para realizacién de andlisis a laboratorio externo

&7

REQUERIMIENTO / ANALISIS EXTERNO PARA VALIDACION

molitalia %
|Hrﬂmdw seleceionad
PRECID | PRECID CANTIDAD PRECID
SOLES | DOLARES SOLES TIEMPO DE ENTREGA
MUESTRA LABORATORID UNTARD | LNTARID MUEDQETHA TOTAL COTIZACION OE FESULTADOS DBSERYACIONES
(SINIGY] | (SINIGY) (5INIGY)
SALSA DETOMATE
SALSA DE TOMATE
*ANALISIS: Deleminacin de ez TOIAS A PARTIRLEL
METODC: AAC SEE57 201 WTHEd Aoy 5 I R e NGRESDOE MESTRAS
(Total)of fond AL LARCRATOARID
desaings.
"MUESTRAS: (0] Salsa d tormate
SALSA DE TOMATE
S eafa eacogiendy este
“ANALISIS: ACICE2ENPROCLCTOS LACTESENPOLYD eborlor e
"METODD:ATR 20300, 877 heisade e 202U FRODUCTOS CERPER S | 1 8 (ERFER OIS UTILES mayr corfiabilided en aus
ELABIRADDS A PARTIR D FRUTAS Y OTROS VEGETALES) restltados, asf mismo 38
DETERMMACION CE L& ACIEZ (N0 ACREDITADO) enetenta zcrediady
"MUESTRAS:{0) Salea detomate
Creado: Cicierbre 2013 Creado por: Celina Bazan Lopez
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