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ESTIMACION DE LA INCERTIDUMBRE ASOCIADO AL METODO
DE ENSAYO PARA EL ANALISIS DE ACIDO CARMINICO EN
COCHINILLA

RESUMEN

De acuerdo a la Norma NTP /IEC/ISO /17025 de Requisitos Generales relativos a la competencia
de los laboratorios de ensayos y calibracion pone espccial énfasis en la necesidad de estimar la
incertidumbre asociada con calibraciones internas.

La presente monografia se describe un procedimiento para la estimacion de la Incertidumbre en
el método de ensayo en el analisis del Acido Carminico en Cochinilla.

El célculo de la Incertidumbre estd basado en el Método de Evaluacion (de incertidumbre) Tipo

Ay Método de Evaluacion (de incertidumbre) Tipo B.

Estos Métodos consisten en la identificacion y cuantificacion de las diferentes fuentes de
incertidumbre tanto internas como externas.

Hallando la incertidumbre estandar de la calibracidn, incertidumbre estandar de la medida de la
masa, incertidumbre estandar por deriva de la balanza.

Se ilustran lo factores que mas influyen en este tipo de analisis como son los equipos €
instrumentos de medicion utilizados; y la destreza de los ejecutores del ensayo, bajo los
conceptos estadisticos como son la repetibilidad del método. De igual forma se presenta la

descripeion de la metodologia utilizada donde se describe los parametros metroldgicos usados.



1. INTRODUCCION

En las diferentes actividades diarias ya sean estas comerciales, de produccion o de investigacion,
para poder tomar decisiones asociados a mediciones y calibraciones se requiere con mucha
frecuencia el uso de métodos especializados de medicion. En los laboratorios de Ensayo, la
forma de hacerlo es desarrollando un proceso de medicion cuyo objetivo es determinar el valor
de una magnitud en particular, es decir que proporcione un resultado confiable de aquel atributo

o sustancia medida.

El proceso de medir implica comparar, esto respecto a patrones o materiales de referencia
adecuados debidamente certificados, que sc defincn como materiales con propiedades
homogéneas estables generalmente por un periodo de validez establecido, en condiciones
prescritas de almacenamiento y que cuentan con instruccioncs para su uso y especificaciones
para asegurar la validez de las propiedades certificadas, asimismo su certificacion implica un
procedimiento que establece que son comparados con patrones reconocidos internacionalmente,

de manera que se asegure la calidad de los resultados .

La incertidumbre de una medicion, es una estimacion de la parte del resultado completo que
caracteriza el intervalo de valores dentro del cual se encuentra el verdadero valor de las
cantidades medidas o mesurando.

La incertidumbre siempre va a estar asociado a una desviacion tipica.

La estimacion de la incertidumbre de un proceso de ensayo es necesaria:

» Para la acreditacion, segun la Norma NTP/IEC/ISO 17025.
» Para mejorar el conocimiento del procedimiento de medida.

» Demostrar la calidad de los resultados de las mediciones.



2. PROBLEMA DE INVESTIGACION

2.1 FUNDAMENTACION DEL PROBLEMA DE INVESTIGACION

El resultado de una medida no estd expresado completamente si no se informa su
incertidumbre, o el “parametro asociado al resultado de una medicidn, que caracteriza la
dispersion de los valores que podrian razonablemente ser atribuidos al mensurando”, y esto es
asi pues los mismos procesos de materializacion de las unidades de medida que utilizamos
diariamente tienen limitaciones en su exactitud, al igual que los de calibracién, aquellos a
través de los cuales se establece la relacion entre las indicaciones de los instrumentos dc
medida y los valores materializados por patrones. No existen medidas perfectas.

Tomar en cuenta la incertidumbre es indispensable para expresar apropiadamente los
resultados de calibraciones, ensayos, mediciones en general, y asi poder verificar el
cumplimiento de requisitos o especificaciones, comparar resultados y establecer la mejor

capacidad de medida de un laboratorio.

En metrologia la expresion de la incertidumbre de medida, en particular de la incertidumbre
expandida, se materializa a través de intervalos de confianza, la raiz de una varianza
multiplicada por un factor de cobertura. Estos intervalos se interpretan de una manera
estadisticamente y se dice que dentro de ellos se encuentra el valor verdadero de una medida
con una cierta probabilidad.

En el pais el concepto de la incertidumbre fue introducido en los laboratorios de ensayo de
materiales a través de la implementacion de Sistemas de Gestion de Calidad de acuerdo a la

guia NORMA TECNICA PERUANA NTP- [SO/IEC 17025.

2.2 FORMULACION DEL PROBLEMA DE INVESTIGACION

Cual es el valor de la Incertidumbre asociado al método de ensayo para determinacion del

porcentaje de Acido Carminico en Cochinilla?



2.3 OBJETIVO DE LA INVESTIGACION

2.3.1 OBJETIVO GENERAL:

» Determinar la Incertidumbre en las mediciones de Acido Carminico en Cochinilla.

2.3.2 OBJETIVO ESPECIFICO:

AN

» Identificar los componentes de Incertidumbre de cada etapa de un proceso del método de
ensayo de Acido Carminico en Cochinilla.
> Calcular los componentes de Incertidumbre del método de ensayo de Acido Carminico

en Cochinilla.

2.4 JUSTIFICACION DE LA INVESTIGACION

En el analisis quimico cuantitativo, muehas decisiones importantes se basan en los resultados
obtenidos por un laboratorio; es necesario por tanto, que se disponga de una indicacién sobre la
calidad de tales resultados. Hoy mas que nunca se pretende que los quimicos analiticos estén en
condiciones de demostrar la calidad de sus resultados, indicando el grado de confianza en que
cada uno de ellos demuestra su idoneidad para la finalidad prevista. Esto supone, en particular,
que se indique en qué medida se prevé que tal resultado concordard con otros,
independientemente del método aplicado. Para ello se toma como pauta mundialmente la
determinacion de la incertidumbre de la medicion.

Segin la NORMA ISO 17025 existen diferentes causas practicas de la aparicion de la

incertidumbre de los resultados, las cuales se enumeran a continuacion:

Definicién incompleta del mensurando.
Realizacidn imperfecta de la definicion del mensurando.

Muestreo no representativo del mensurando.

vV V VYV V

Conocimiento inadecuado de los efectos de las condiciones ambientales en la

medicion o medicion imperfecta de las condiciones ambientales.



vV V V V¥V

Sesgo individual en la lectura de los instrumentos con indicacion analdgica.
Resolucion finita o umbral de discriminacién del instrumento de medicion.

Valores inexactos de los patrones o de las muestras de referencia certificadas.

Valores inexactos de las constantes y otros pardmetros obtenidos de fuentes externas y
usadas en el algoritmo del modelo matematico.

Aproximaciones y suposiciones incorporadas al método y al procedimiento de
medicion.

Variaciones en las observaciones repetidas del mensurando en condiciones

aparentemente idénticas.



3. MARCO TEORICO

3.1 COCHINILLA

3.1.1 NOMBRE Y CLASIFICACION

Clase : Insectos

Orden : Hemipteros
Sub-Orden : Homépteros
Familia : Dactylopidae
Género : Dactylopius
Especie : Dactylopius cocus
Nombre vulgar : Cochinilla

3.1.2 DESCRIPCION Y CARACTERISTICAS

La cochinilla es un insecto (Dactylopius cocus costa) que se instala como parasito, en las hojas
de la tuna (Opuntia picus cactil), de cuya savia se nutre a través de un estilete bucal. Su
reproduccion se realiza en la misma tuna, donde se aloja formando colonias. El colorante natural
que se extrae de la cochinilla, contiene dos sustancias: el carmin y el acido carminico, que son

inocuos al hombre, por lo que se recomienda como colorante natural.
3.1.3 USOS

La cochinilla es empleada tradicionalmente en el Peru desde las civilizaciones preincaicas en
estado acuoso utilizando alumbre como mordiente, para tefiir pelos de alpaca y algoddn.
Actualmente, el uso principal de la cochinilla es en la modalidad de carmin, el cual es un

producto versatil de gran valor para muchas industrias.
3.1.4 INDUSTRIA FARMACEUTICA

Carmin en polvo o soluciéon empleada en preparacion de grageas y tabletas. En solucion alcalina

se emplea en pastas dentifricas, enjuagues bucales, etc.
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3.1.5 INDUSTRIA COSMETICA

Se emplea en lapices, polvos faciales, lapices para los ojos, etc. Desde el punto de vista de
calidad, la industria cosmética es la mas exigente, solo acepta el carmin de alta pureza que
coincida en tonalidad con sus patrones de calidad y color. Ademds, es el unico colorante

aprobado por la Food and Drug Administration (FDA) para su uso en la zona de los ojos.
3.1.6 INDUSTRIA ALIMENTARIA

El consumidor de embutidos esta acostumbrado a utilizar productos de cicrta tonalidad de rojo.
El fabricante emplea carmin para colorear sus embutidos cuando utiliza carne de cerdo y asi
poder tefiir las tripas. Cuando el embutido es hervido por el consumidor se utiliza carmin en

polvo. En Francia se le agrega en forma de sal colorante.

Con Carmin se colorean las bebidas alcoholicas (tipo Campari), bebidas no alcohdlicas, jaleas,
mermeladas, helados, yogurt, cerezas, sopas en polvo, etc. En general, cualquier producto que

deba tener una tonalidad rojo fresa.
3.1.7 ZONAS DE PRODUCCION MUNDIAL

El Perti es el primer productor mundial de cochinilla, abastece aproximadamente el 84% de la
demanda mundial, lo que corresponde a 1500 t/anuales. Otras zonas productoras son: Las Islas

Canarias con el 8%, Chile con el 6%, Bolivia con el 2%.
3.1.8 ESTACIONALIDAD DE LA PRODUCION

En el Peru se produce cochinilla durante todo el afio, siendo el Distrito de La Joya en el
Departamento de Arequipa la zona de mayor produccion y area cultivada, donde el clima
favorece el desarrollo adecuado de la planta lo que garantiza un producto de alta calidad, superior

al que se produce en el resto del pais.



3.1.9 PROPIEDADES

El carmin es insolublc cn agua y en alcohol, y soluble en medios alcalinos. Es un polvo
impalpable de color rojo o morado. Tiene mejor resistencia al calor y a la oxidaciéon quimica,
comparado con los colorantcs sintéticos; bucna cstabilidad frente a la luz; es un producto muy
estable. No se han detectado variaciones en su contenido de Acido carminico en productos

almacenados durante 4 afios.

Su principal propiedad radica en su enorme poder colorante, que supera indiscutiblemente al de
cualquier otro. EI carmin no es téxico. Es completamente inofensivo. Puede ser ingerido por el
organismo humano o estar en contacto prolongado con la piel, sin producir el menor efecto

toxico.

Por esta importantisima propiedad, este colorante natural estd incluido en la mayoria de las
farmacopeas oficiales para el tefiido de los preparados galénicos como también admitido en las
legislaciones de todos los paises del mundo, para ser utilizado en los productos alimenticios y

cosméticos que lo requieran.

En lo que respecta a su inocuidad, el carmin no ha podido aln ser desplazado por los colorantes
sintéticos, a pesar de los gigantescos adelantos de la quimica moderna. El carmin es utilizado
como pigmento o como colorante. Cuando se emplea como pigmento liquido, su método de
coloracion es directamente proporcional a su pureza. En cambio, cuando se le emplea como
colorante solido, su método de coloracion es por dispersion (distribucion del color a lo largo de

todo el material a ser coloreado) y la fuerza de coloracidn no es proporcional a su pureza.
3.2 DEFINICION DE LA INCERTIDUMBRE DE LA MEDICION

La incertidumbre de una medicidn, se define como el intervalo estadistico dentro del cual se tiene

una probabilidad de que se encuentre ¢l valor verdadero.

La incertidumbre es en cierta medida subjetiva, y se debe tomar como la duda que se tiene del
resultado de la estimacion de una medicion, debido a los crrores que se cometen y que no se

corrigen.



La Norma NMX-CH-140-IMNC-2002 “Guia para la expresion de incertidumbre en las
mediciones” define incertidumbrc como: Parametro asociado al resultado de una medicion
que caracteriza la dispersion de los valores que podrian ser razonablemente atribuidos al
mensurando.
» El parametro puedc ser, por ejemplo, la desviacion estandar(o un multiplo de esta) o la
mitad de un intervalo de un nivel de confianza determinado.

» La incertidumbre de medida comprende, en general varias componentes. Algunas
pueden ser evaluadas a partir de la distribucion cstadistica de los resultados de series
de mediciones y pueden caracterizarse por sus desviaciones tipicas experimentales. Las
otras componentes, que también pueden ser caracterizadas por desviaciones tipicas, se
evalian asumiendo distribuciones de probabilidades basadas cn la experiencia
adquirida o en otras informaciones.

» Se entiende que el resultado de la medicion es la mejor estimacion del valor del
mensurando, y que todas las componentes de la incertidumbre, comprendidas las que
provienen de efectos sistematicos, tales como las asociadas a correcciones y a patrones

de referencias, contribuyen a la dispersion.

3.3 TRAZABILIDAD Y VARIABILIDAD

La trazabilidad
Es un principio metrologico que se¢ establece como la propiedad de un resultado que permite
relacionarlo mediante cadenas de comparacion ininterrumpidas, claras e inequivocas con valores

de referencia (estandares, patrones certificados internacionalmente) que aseguren su exactitud.

La variabilidad

Es fundamental precisar que cada medida es una comparacion y es realizada con un nivel
determinado de duda, esta acerca del resultado y que conocemos como variabilidad.

El nivel de dicha variabilidad es inherente a las mediciones como consecuencia de la variacion en
cada etapa del proceso de medida, por mds que ésta se repita muchas veces y estd presente aun

cuando se realice sin desviaciones o errores.



Luego, al obtener el resultado de la medicion de una magnitud se debe proporcionar informacién
cuantitativa dc dicha variabilidad o, en otras palabras, de la calidad del resultado, de manera tal
que el usuario pueda apreciar su confiabilidad. En virtud de esta informacion los resultados de las
mediciones pueden ser comparados entre ellos mismos y con respecto a valores de referencia.
Asi, el cuantificar ]a variabilidad es una forma de expresar el hecho de que para una medida y su
resultado de medicion no existe un solo valor, sino un grupo de valores alrededor del rcsultado.

A esa variabilidad en metrologia se le conoce como incertidumbre,

En un proceso de medicién que implica el término “incertidumbre” y su estimacion.

3.4 VARIACION

Toda medicidn estd sujeta a imperfecciones, por ello el resultado obtenido de dicha medicion es
una estimacion del valor del pardmetro o de la caracteristica que se mide (Valor medido), y la
discrepancia entre el valor verdadero y el valor medido involucra la variacion (o error)

constituida por dos componentes:

» Componente sistematica o desviacion (bias)

» Componente aleatoria o variacién aleatoria.

Valor Verdadero o Real

La “Guia para la Expresion de la Incertidumbre de la Medicion” — INDECOPI 1999, plantea la
siguiente definicion:

Valor verdadero, es el valor compatible con la definicién de una magnitud dada.

Se define también como un valor que se obtendria a partir de un proceso de medicion perfecto, es
por ello un concepto idealizado pues no es posible conocerlo.

En la practica como alternativa se trabaja con el concepto de valor convencionalmente verdadero,
que es un valor atribuido a una magnitud particular y aceptada algunas veces por convencion, y
tiene un valor de variabilidad determinado en el proceso de medicion empleado para su

determinacion.



Se le denomina también: valor asignado, mejor estimacion del valor o valor de referencia,

también hay alternativas, como el uso de valores de los materiales certificados.
3.5 ERROR

El error es también un concepto idealizado, no es posible conocerlo con exactitud puesto que esta
definido como la diferencia entre un resultado individual y el valor verdadero, o como plantea la
“Guia para la Expresion de la Incertidumbre de la Medicion”. INDECOPI, 1999.

El error es “el resultado de una medicion menos un valor verdadero del mensurando”.
3.6 COMPONENTE SISTEMATICA O DESVIACION (BIAS)

También conocida como “error sistematico” se define como es el promedio que resulta de
medir de un numero infinito de mediciones del mismo mensurando, efectuadas bajo condiciones
de repetibilidad, menos un valor verdadero del mensurando.
» Donde tanto el valor verdadero como el error sistematico y sus causas, no pueden ser
conocidos completamente.
» La parte conocida puede servir para la correccion de los resultados de la medicion.

“Guia para la Expresion de la Incertidumbre de la Medicion” INDECOPI 1999.

3.7 DESVIACION (BIAS) EN LA PRACTICA

Es la variacion que permanece constante en magnitud y sentido durante varias mediciones. Es
producto de las imperfecciones de los equipos, métodos o del operador.
Si es causado por un efecto identificado y conocido puede cuantificarse y puede aplicarse una

correccion o factor de correccion para compensarlo. Es posible minimizarla.
3.8 COMPONENTE ALEATORIA O VARIACION ALEATORIA

Conocido como “error aleatorio” se define como resultado de una medicién menos el promedio



que resultaria de un numero infinito de mediciones del mismo mensurando, bajo condiciones de

repetibilidad. “Guia para la Expresion de la Incertidumbre de la Medicion” INDECOPI, 1999.

3.9 VARIACION ALEATORIA EN LA PRACTICA

Es la variacion en forma no previsible, propia del observador y del sistema de medida.

Presenté aun cuando el procedimiento sea totalmente correcto.

Los efectos de estas variaciones causan la diferencia en las observaciones repetidas.

No es posible realizar una correccion para eliminar esta variacion.

Esta variacion se rige por la probabilidad, por lo que al repetir la medicién se disminuye la
influencia de la variacion aleatoria y es posible determinar sus limites.

El resultado de una medicion debe haber sido corregida por todos los efectos sistematicos
identificados como significativos, asi se debe de asegurar que la desviacion (bias) no existe, o
esta minimizada hasta alcanzar un nivel no significativo de manera que no afecta la calidad del
resultado.

En estas circunstancias sc estima que toda la variabilidad serd debida a variacion aleatoria, bajo
este contexto es decir asumiendo que toda desviacion ha sido corregida, se afirma que:

Todos los procesos de medida varian.

Es posible minimizar la variabilidad pero no eliminarla totalmente.

YV V VYV

La variacion aumenta mientras los procesos sean mas largos y complejos, debido a que la

variacion en cada paso (medida) se transforma en una variacion en el resultado final.

A7

La calidad de las herramientas Metroldgicas, tienen influencia en la variabilidad del

resultado. Por eso es que se afiade un valor de duda a cualquier resultado de medicion.

Asi, el resultado de una medicion consta de dos valores:
La mejor estimacién de lo que se mide (M)
El nivel de variabilidad (U)

Se puede expresar:
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3.10 LA CALIBRACION

Los instrumentos de calibracion pierden exactitud y precision con el uso, manipuleo y en menor
grado también durante el almacenamiento. El mantenimiento de la exactitud requiere un sistema
permanente de control a fin de verificar que los errores del instrumento no sean mayores a los

especificados.

La norma ISO 10012 define la calibracion como: “el conjunto de operaciones que establecen,
bajo condiciones especificas, la relacion entre los valores indicados por un instrumento o sistema
de medicién, o valores representados por una medida material o material de referencia, y los
correspondientes valores de una magnitud obtenidos a través de un patron de referencia”.

» Los resultados de una calibracién permiten estimar errores de indicacién de un
instrumento de medicion, sistema de medicion o patrones, y la asignacion de valores a
marcas en escala arbitrarias.

» A través de la calibracion se pueden determinar también otras propiedades metrologicas.

El resultado de una calibracion puede ser registrado en un documento denominado

Y

“certificado o informe de calibracion”.
» El resultado de la calibracién es a veces expresado como una “curva de calibraciéon o
factor de correccion”.
En muchos casos la calibracién incluye acciones combinadas de comprobar su exactitud y
realizar las correcciones como ajustes, regulaciones, graduacion de escala, etc., que dependera si

el equipo tiene 0 no mecanismos de ajuste.

Se considera que un equipo estd bien calibrado, cuando en todos los puntos de su campo de
medida, la diferencia entre el valor indicado o registrado del equipo y el valor indicado del

patron, esta comprendido entre los limites permitidos para dicho equipo.

Los criterios de aceptacion para considerar que un equipo esté calibrado, pueden estar fijados en
las normas metroldgicas, las especificaciones del fabricante y/o deducidos a partir de la

tolerancia de la medicion para el cual se usa ¢l equipo.



3.11 LA MEDICION

El objetivo de una medicion es determinar el valor del mensurando, esto es, el valor de la
magnitud particular a medirse. Por tanto una medicién comienza con una especificacion

apropiada del mensurando, el método de medicion y el procedimiento de medicion.

3.12 PRINCIPIOS, METODOS Y PROCEDIMIENTOS DE LA MEDICION

» Principios de la Medicion
Base o fundamento cientifico de la medicion.
Su conocimiento permite dominarla, modificaria, disefiar otra y evaluar su conveniencia.

Es indispensable para estimar la incertidumbre de la medicion.

» Meétodo de la Medicién
Secuencia logica de operaciones: cs la descripcion genérica de como llevar a cabo la

medicion.

» Procedimiento de la Medicion

Conjunto de operaciones que describe como se realiza la medicién, siguiendo un método
determinado.

Para asociar una incertidumbre estimada con un procedimiento es esencial que éste sea
definido adecuadamente y que se encuentre bajo control estadistico. Para un procedimiento
analitico dado, el método debe estar totalmente documentado y operando dentro de los
limites de control de calidad preestablecidos. “Cuantificacién de la Incertidumbre en

Mediciones Analiticas”, Eurachem 1995.

El principio, el método y el procedimiento de medicién son determinantes en el valor de la
incertidumbre de la mediciéon. Un conocimiento insuficiente de ellos conducira a estimacion

equivocada o incompleta de la incertidumbre de la medicion.



3.13 FUENTES DE ERROR

El error y la dispersion sistematicos de las medidas los originan varios componentes conocidos

del error de medicion.

» Variacion por el operador:

Un mismo operario o inspector, incluso utilizando idéntico sistema de medida en la

misma unidad de producto, genera siempre una dispersion de lecturas.

Variacion del objeto de medicidn:

Muchas veces no es factible llevar a cabo pruebas repetidas en la misma unidad de
producto, debido a que el producto se altera o se destruye con la prueba. En otros casos se
consume la propia probeta (por ejemplo, las probetas de ensayo de dureza), de modo que
la variacion del material afecta también a la probeta. En estos casos, cuando no es factible
realizar pruebas repetidas, a la variacion de los materiales se une la variacion del

operador, el equipo y el método de ensayo.

Variacién del equipo de medicidn:

Los instrumentos estdn sujetos a numerosos tipos de error, tanto los internos de cada uno
de ellos como los que se producen entre distintos instrumentos, o variaciones por efecto
de las magnitudes de influencia como: aumento de temperatura, ruidos, campos

magnéticos, electrénicos.

Variaciéon del método de medicion:
En los casos en que se dispone de mas de un método de medicidn, es indispensable
determinar las variaciones relativas, ya que estas constituyen uno de los criterios

utilizados para evaluar la idoneidad del procedimiento

3.14 PARAMETROS CARACTERISTICOS PARA EXPRESAR LA INCERTIDUMBRE:

Incertidumbre Estandar u(x;) :

La Incertidumbre del resultado de una medicién expresada como una desviacion estandar.



Incertidumbre Estiandar Combinada p (y):

La Incertidumbre estandar de los resultados de una medicion, cuando el resultado es obtenido a
partir de los valores de un nimero de otras magnitudes, igual a la raiz cuadrada positiva de
términos siendo cstos las varianzas o covarianzas de estas otras cantidades pondcradas de

acuerdo a como varian los resultados de la medicién con estas cantidades.

Incertidumbre Expandida U:
Magnitud que define un intervalo alrededor del resultado de una medicion que puede esperarse
para abarcar una fraccion grande de la distribucion de los valores que podrian ser

razonablemente atribuidos al mensurando.

3.15 INCERTIDUMBRE DE LA MEDICION
REQUISITOS GENERALES PARA LA COMPETENCIA DE LABORATORIOS
DE ENSAYO Y CALIBRACION NORMA TECNICA PERUANA ISO/IEC 17025

Se presentan a continuacion secciones extraidas textualmente de la Norma Técnica Peruana
NTP-ISO/IEC 17025.

Estimacion de Ia incertidumbre de la medicién

i

» Un laboratorio de calibracion, o un laboratorio de ensayos que realiza sus propias
calibraciones, debe tener y debe aplicar un procedimiento para estimar la

incertidumbre de la medicidn para todas las calibraciones y tipos de calibraciones.

N

Los laboratorios de ensayo también deben tener y deben aplicar procedimientos para
estimar incertidumbres de la medicion. En ciertos casos, la naturaleza del método de
ensayo puede evitar cdlculos de la incertidumbre de mediciones rigurosas,
metrologicamente y estadisticamente validos. En estos casos el laboratorio debe por lo
menos intentar identificar todos los componentes de la incertidumbre y hacer una
estimacion razonable, asi como debe asegurar que la forma de reportar el resuitado no

de una impresion equivocada de la incertidumbre. Una estimacion razonable debe
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basarse en el conocimiento del desempefio del método y en el alcance de la medicion y

debe hacer uso de, por ejemplo, la experiencia y los datos de validacion.

Notas:
1. El grado de rigor necesario en la estimacion de la incertidumbre de la
medicion depende de factores tales como:
*  Los requerimientos del método de ensayo.
= Los requerimientos del cliente.
* La existencia de limites estrechos sobre los cuales se basan las

decisiones acerca de la conformidad de una especificacion.

2. En aquellos casos en los que un método de ensayo reconocido especifica
limites para los valores de las principales fuentes de incertidumbre de la
medicion y especifique la forma de presentacion de resultados calculados,
se considera que el laboratorio ha satisfecho esta cldusula, al seguir el

método de ensayo y las instrucciones para el reporte.

» Cuando se estime la incertidumbre de las mediciones, todos los componentes de la
incertidumbre que son importantes en la situacion dada, deben ser tomados en cuenta

usando métodos de andlisis apropiados.

Notas:

1. Los puntos que contribuyen a la incertidumbre incluyen, pero no estan
necesariamente limitados por, los estandares de referencia y los
materiales de referencia usados, los métodos y equipos usados, las
condiciones ambientales, las propiedades y condiciones del objeto que

esta siendo ensayado o calibrado y el operador.

2. El comportamiento preestablecido a largo plazo del objeto ensayado y/o
calibrado, no es tomado en cuenta normalmente cuando se estima la

incertidumbre de las medidas.



Informe de ensayo

En particular el punto que se relaciona a la incertidumbre de la medicién.

» Los informes de ensayo deben, cuando sea necesario para la interpretacion de los

resultados de ensayo, incluir lo siguiente:

Cuando sea aplicable una declaracion sobre la incertidumbre estimada de
medicion. La informacion sobre incertidumbre en los informes de ensayo es
necesaria cuando esta es pertinente para la validez o aplicacion de los
resultados de los ensayos, también cuando las instrucciones del cliente asi lo
requieran, y cuando las incertidumbre afecte el cumplimiento con un limite de

especificacion.



4. METODOLOGIA DE LA INVESTIGACION

Proceso de Estimacion de la Incertidumbre

4.1 EL MENSURANDO

El propésito de una medicion es determinar ¢l valor de una magnitud, llamada el Mensurando,
que de acuerdo al Vocabulario Internacional de Metrologia (VIM), es el atributo sujeto a
medicion de un fendmeno, cuerpo o sustancia que puede ser distinguido cualitativamente y
determinado cuantitativamente. La definicidn del mensurando es vital para obtener buenos
resultados de la medicion. En no pocas ocasiones se mide algo distinto al proposito original.
La imperfeceion natural de la realizacion de las mediciones, hace imposible conocer con
certcza absoluta el valor verdadero de una magnitud.

En principio, un mensurando no podria describirse completamente mas que poseyendo una
cantidad infinita de informacién. Por ello, al haber siempre interpretaciones varias en toda
mediciodn, la definicion incompleta del mensurando introduce en la incertidumbre del resultado
de una medicién una componente de incertidumbre que puede ser o no significativa,
dependiendo de la exactitud requerida de la medicion. Es notable el alto riesgo que se corre
cuando la definicion del mensurando no es de acorde con la estimacién de la incertidumbre

requerida.

Toda medicion lleva implicita una Incertidumbre. EI resultado de una medicion incluye la
mejor estimacion del valor del mensurando y una estimacion de la incertidumbre sobre esc
valor. Asi, el resultado de la medicion tiene asociado un intervalo de valores en el cual, de
acuerdo con la informacion disponible, se podria suponer que se encuentra el valor verdadero.
Sin esta estimacion, la verificacion del cumplimiento con estandares podria arrojar resultados

incorrectos

También pueden influir en el resultado de la medicion, y por lo tanto en la incertidumbre,
algunos atributos no cuantificables en cuyo caso es siempre recomendable reducir en lo
posible sus efectos, preferentemente haciendo uso de criterios de aceptacion en las actividades

tendientes a reducir tales efectos.



4.2 MODELO FiSICO

Un modelo fisico de la medicién consiste en el conjunto de suposiciones sobre el propio
mensurando y las variables fisicas o quimicas relevantes para la medicion. Estas suposiciones

usualmente incluyen:

» Relaciones fenomenoldgicas entre variables.
» Consideraciones sobre el fenomeno como conservacion de cantidades,
comportamiento temporal, comportamiento espacial, simetrias.

» Consideraciones sobre propiedades de la sustancia como homogeneidad e isotropia.

Una medicion fisica, por simple que sea, tiene asociado un modelo que sélo aproxima el

proceso real.
4.3 MODELO MATEMATICO
El modelo fisico se representa por un modelo descrito con lenguaje matematico. El modelo
matematico supone aproximaciones originadas por la representacion imperfecta o limitada de
las relaciones entre las variables involucradas.
Considerando a la medicion como un proceso, se identifican magnitudes de entrada denotadas
por el conjunto:

{Xi}

expresion en la cual ¢l indice i toma valores entre 1 y el nimero de magnitudes de entrada N.

La relacion entre las magnitudes de entrada y el mensurando Y como la magnitud de salida se

representa como una funcion:

Y =f{X:) = f(Xi. X2, ... Xy)



representada por una tabla de valores correspondientes, una gréfica o una ecuacién, en cuyo
caso se hara referencia a una relacion funcional.

Se puede considerar a ¥ como un escalar, puede aplicarse el mismo formalismo para
elementos matematicos mas complejos como vectores o matrices.

Se denota con x; al mejor estimado de las magnitudes de entrada X;.

Los valores de las magnitudes de entrada pueden ser resultados de mediciones recientes

realizadas por el usuario o tomados de fuentes como certificados, literatura, manuales, etc.
El mejor estimado del valor del mensurando es el resultado de calcular el valor de la funcién f

evaluada en el mejor estimado de cada magnitud de entrada.

y= f(xi'xZ' ---;xN)

4.4 IDENTIFICACION DE LAS FUENTES DE INCERTIDUMBRE

Una vez determinados el mensurando, el principio, el método y el procedimiento de
medicion, se identifican las posibles fuentes de incertidumbre,

Estas provienen de los diversos factores involucrados en la medicion, por ejemplo:

Los resultados de la calibracién del instrumento.
La incertidumbre del patrén o del material de referencia.

La repetibilidad de las lecturas.

YV V V V¥

La reproducibilidad de las mediciones por cambio de observadores, instrumentos u
otros elementos.

Caracteristicas del propio instrumento, como resolucién, histéresis, deriva, etc.
Variaciones de las condiciones ambientales.

La definicion del propio mensurando.

El modelo particular de la medicion.

vV V WV V VY

Variaciones en las magnitudes de influencia.

20



4.5 CUANTIFICACION DE LAS FUENTES DE INCERTIDUMBRE

Se distinguen dos métodos principales para cuantificar las fuentes de incertidumbre:

El Método de Evaluacion (de incertidumbre) Tipo A estd basado en un anélisis estadistico
de una serie de mediciones.

Mientras que El Método de Evaluacién (de incertidumbre) Tipo B comprende todas las

demds maneras de estimar la incertidumbre.

Cabe mencionar que esta clasificacion no significa que exista alguna diferencia en la
naturaleza de los componentes que resultan de cada uno de los dos tipos de evaluacion, puesto
que ambos tipos estan basados en distribuciones de probabilidad.

La tinica diferencia es que en las evaluaciones tipo A se estima esta distribucion basandose en
mediciones repetidas obtenidas del mismo proceso de medicion, mientras en el caso de tipo B

se supone una distribucion con base en experiencia o informacion externa al metrélogo.

En la practica esta clasificacion no tiene consecuencia alguna en las etapas para obtener una

estimacion de la incertidumbre combinada.
4.6 EVALUACION (DE INCERTIDUMBRE) TIPO A

La incertidumbre de una magnitud de entrada .X; obtenida a partir de observaciones repetidas
bajo condiciones de repetibilidad, se estima con basc cn la dispersion de los resultados
individuales.

Si X; se determina por » mediciones independientcs, resultando en valores qy,.. g5, ..., p , €l

mejor estimado x; para el valor de X; es la media de los resultados individuales:

1N
xizqzﬁqu'
J=1

La dispersion de los resultados de la medicion q; ...q5, ... g, para la magnitud de entrada X; se

expresa por su desviacion estindar experimental:
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1 n
s(q) = mZ(%’ - C_I)z
=1

La incertidumbre estindar u(x;) de X; se obtiene finalmente mediante el cdlculo de la

Desviacion estandar experimental de la media:

ux) = 5@ = =2

Asi que resulta para la incertidumbre estandar de X

1 |1 v _
#(xi)=ﬁ m;(%—‘ﬂz

No se puede dar una recomendacion general para el nimero ideal de las repeticiones n, ya que
éste depende de las condiciones y exigencias (meta para la incertidumbre) de cada medicion

especifica. Hay que considerar que:

» Aumentar el niimero de repeticiones resulta en una reduccién de la incertidumbre tipo

A, la cual es proporcional a:
1

Vn
» Un numero grande de repeticiones aumenta el tiempo de medicion, que puede ser
contraproducente, si las condiciones ambientales u otras magnitudes de entrada no se
mantienen constantes en este tiempo.
» En pocos casos se recomienda o se requiere n mayor de 10
» Para determinar el impacto que tiene » en la incertidumbre expandida hay que estimar

su influencia en el numero de grados efectivos de libertad.
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4.7 EVALUACION (DE INCERTIDUMBRE) TIPO B

Las fuentes de incertidumbre tipo B son cuantificadas usando informacién externa u obtenida

por experiencia. Estas fuentes de informacién pueden ser;

Certificados de calibracion.
Manuales del instrumento de medicion, especificaciones del instrumento.
Normas o literatura.

Valores de mediciones anteriores.

vV V V VYV V¥V

Conocimiento sobre las caracteristicas o el comportamiento del sistema de medicion.
4.8 DISTRIBUCION DE PROBABILIDAD

La cuantificacion de una fuente de incertidumbre incluye la asignacién de un valor y la
determinacion de la distribucion a la cual se refiere este valor. Las distribuciones que aparecen
més frecuentemente son:

a) Distribucion normal

Los resultados de una medicion repetida afectada por una o mas magnitudes de influencia que
varian aleatoriamente, generalmente siguen en buena aproximacién una distribucién normal.
También la incertidumbre indicada en certificados de calibracién se refiere generalmente a una
distribucién normal.

b) Distribucion rectangular:

En una distribucion rectangular cada valor en un intervalo dado tiene la misma probabilidad, o

sea la funcién de densidad de probabilidad es constante en este intervalo.
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c¢) Distribucién triangular:

Si ademas del conocimiento del limite superior e inferior hay evidencia de que la probabilidad
es mas alta para valores en el centro del intervalo y se reduce hacia los limites, puede ser mas

adecuado basar la estimacion de la incertidumbre en una distribucién triangular.
d) Otras distribuciones

Pueden encontrarse también distribuciones como la U, en la cual los extremos del intervalo
presentan los valores con probabilidad méaxima, tipicamente cuando hay comportamientos
oscilatorios subyacentes. También se encuentran distribuciones triangulares con el valor

maximo en un extremo como en las asociadas a “errores de coseno”.
4.9 REDUCCION

Antes de comparar y combinar contribuciones de la incertidumbre que tienen distribuciones
diferentes, es necesario representar los valores de las incertidumbres originales como
incertidumbres estandar. Para ello se detcrmina la desviacion estandar de la distribucion

asignada a cada fuente.
a) Distribucién normal:

Cuando se dispone de valores de una incertidumbre expandida U, como los presentados por
ejemplo en certificados de calibracién, se divide U entre el factor de cobertura £, obtenido ya

sea directamente o a partir de un nivel de confianza dado:

( ) —
ulx;) =
b) Distribucién rectangular:

Si la magnitud de entrada X; tiene una distribucién rectangular con el limite superior a, y el

limite infertor a_ , el mejor estimado para el valor de x; esta dado por:
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a,+a.

Y, la incertidumbre estandar se calcula por:

O por:

Donde a/2 es el semiancho del intervalo a con:

¢) Distribucién triangular:

Como en una distribucion rectangular, para una magnitud de entrada X; que tiene

una

distribucion triangular con los limites a, y a- , el mejor estimado para el valor de X; esta

dado por:

La incertidumbre estandar se calcula en este caso por:




4.10 COMBINACION

Es el resultado de la combinacion de las contribuciones de todas las fuentes es la
incertidumbre estandar combinada y.(y), 1a cual contiene toda la informacion esencial sobre
la incertidumbre del mensurando V.

La contribucion y;(y) de cada fuente a la incertidumbre combinada depende de la
incertidumbre estandar £(x;) de la propia fuente, y del impacto de la fuente sobre el
mensurando. Es posible encontrar que una pequefia variacion de alguna de las magnitudes de

influencia tenga un impacto importante en el mensurando, y viceversa.

Se determina p;(y), por el producto de u(x;) y su coeficiente de sensibilidad ¢; (o factor de
sensibilidad):
w(y) =cpp(x)

4.11 COEFICIENTE DE SENSIBILIDAD

Describe, que tan scnsible es el mensurando con respecto a las variaciones de la magnitud de

entrada correspondiente. Para su determinacion existen dos métodos:
a) Determinacion a partir de una relacién funcional:

Si el modelo matematico para el mensurando Y = f( x4, X3,..., Xy ) describe la influencia de
la magnitud de entrada x; suficientemente bien mediantc una relacion funcional, el coeficiente

de sensibilidad ¢; se calcula por la derivada parcial de fcon respectoa x;:

af( X XN )

C; =
¢ Bxi

Para:
X1 = xl‘ XN = XN
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b) Otros métodos de determinacion:
Si la influencia de la magnitud de entrada X; en el mensurando ¥ no esta representada por una

relacion funcional, se determina el coeficiente de sensibilidad ¢; por una estimacion del

impacto de una variacion de X; en Y segun:

Esto es, manteniendo constantes las demas magnitudes de entrada, se determina el cambio de

Y producido por un cambio en X; por una medicion o a partir de la informacién disponible.

4.12 PROPAGACION DE LA INCERTIDUMBRE PARA LAS MAGNITUDES
DE ENTRADAS NO CORRELACIONADAS

En el caso de magnitudes de entrada no correlacionadas, la incertidumbre combinada

p.(y) se calcula por la suma geométrica de las contribuciones particulares:

N
0= ) w0
i=1

Resulta finalmente:

N

CATENIE Z uuo

Mz

p(y)=

i=1

Es llamada ley de propagacion de incertidumbre.
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4.13 MAGNITUDES DE ENTRADAS RELACIONADAS CON MAS DE UNA
FUENTE DE INCERTIDUMBRE

En la mayoria de los casos una magnitud de entrada x; es afcctada por varias fuentes de
incertidumbre, que pueden scr por ejemplo la resolucion del instrumento, la dispersion de
datos obtenidas por mediciones repetidas y la incertidumbre de la calibracion del instrumento.

En este caso hay dos maneras (equivalentes) de calcular la incertidumbre combinada.

a) Como primera altcrnativa, se calcula la incertidumbre total (combinada) relacionada con

cada magnitud de entrada x; por la suma geométrica de las incertidumbres individuales:

Donde ul.(xi) es la incertidumbre estandar de la fuente de incertidumbre nimero j de las

M; fuentes relacionadas con la magnitud de entrada x; . Después se introducen los valores de

u(xy).

b) Si se esta interesado en ver el efecto particular que tiene cada una de las fuentes en la
incertidumbre combinada u _(y), cada fuentc puede entrar individualmente sustituyendo el
namero de magnitudes de entrada N en la suma por el nimero total de fuentes de
incertidumbre. Cabe mencionar que el coeficiente de sensibilidad ¢; es igual para todas las

fuentes de incertidumbre relacionadas con la misma magnitud de entrada x;.

n )=
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Cuando el coeficiente de sensibilidad ¢; es cero, o cuando la funcién no admite una
representacion lineal adecuada (Unicamente con la primera derivada) en el intervalo + p(x;)
es conveniente y aun indispensable considerar términos de segundo orden (que dependen de

las segundas derivadas).
4.14 CALCULO CON INCERTIDUMBRES RELATIVAS

Si el modelo matematico se compone de productos de las magnitudes de entrada X :
N
f(X; Xy) = const. n(xi)pi
i=1

Donde const es una constante y los exponentes p; son constantes reales (positivas o
negativas), el calculo numérico de la incertidumbre combinada se facilita utilizando

incertidumbres relativas. Los coeficientes de sensibilidad en este caso son p;, v la ley de
propagacion de incertidumbre para calcular la incertidumbre combinada relativa l‘c,rel()') se

simplifica:

Berel(¥) = #c}(,}’) = i[Pi-ﬂrel(xi)]z = zN:[Pi.uE:")r
i=1 —~ i

Un caso particular muy comin es que todos los exponentes p; son +1 6 -1, 0 sea Y es un
producto o cociente de las magnitudes de entrada, puesto que en este caso los coeficientes de
sensibilidad son 1 y la incertidumbre combinada relativa p e (¥) es la suma geométrica de

las incertidumbres relativas de las magnitudes de entrada:
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uc,rel(y) =

4.15 CORRELACION

A menudo los resultados de mediciones de dos magnitudes de entrada estan ligados, ya sea
porque existe una tercera magnitud que influye sobre ambas, porque se usa el mismo

instrumento para medir o el mismo patrén para calibrar, o por alguna otra razon.

Desde el punto de vista estadistico, dos variables son independientes cuando la probabilidad
asociada a una de ellas no depende de la otra, esto es, si ¢ y w son dos variables aleatorias
independientes, la probabilidad conjunta se expresa como el producto de las probabilidades de

las variables respectivas:

p(q.w) = p(q).p(w)

Frecuentemente, se encuentran magnitudes de entrada que no son independientes. La
independencia lineal de dos variables puede estimarse estadisticamente con el coeficiente de

correlacion.

ulgw)

rqw) = o

4.16 DETERMINACION DE LA INCERTIDUMBRE EXPANDIDA

Proporciona un intervalo dentro del cual se cree que esta el valor del parametro medido para un
cierto nivel de confianza, y se representa por U. La incertidumbre expandida U se obtiene

multiplicando la incertidumbre tipica combinada p.(y) por un factor de cobertura X.

U=K p(y)

Resulta conveniente expresar el resultado de una medicién en la forma ¥ =y + U, lo que se

interpreta como que la mejor estimacion del valor atribuible al mensurando Y es y, que puede
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esperarse que en el intervalo que va de: y U, a y +U este comprendida una fraccion importante

de la distribucion de valores que podrian ser razonablemente atribuidos a Y.

Tal intervalo pude expresarse por: y—U <Y <y+U

4.17 FACTOR DE COBERTURA Y NIVEL DE CONFIANZA

El valor del factor de cobertura K se elige en funcion del nivel de confianza requerido para el
intervalo: y — U, a y + U. En general, K toma un valor entre 2 y 3. No obstante, en
aplicaciones especiales, K puede tomarse fuera de dicho margen de valores. La experiencia y

el conocimiento amplio sobre la utilizacién de los resultados de medida pueden facilitar la
eleccion de un valor conveniente para K.

Idealmente deberia poder escoger un valor especifico del factor de cobertura K que
proporcionase un intervalo: ¥ =y + U = y + Ku (y) correspondiente a un nivel de confianza
particular p. Asi, a un 95 o un 99 % y, de forma equivalente, para un valor dado de K, deberia ser
posible enunciar de forma inequivoca el nivel de confianza asociado a dicho intervalo. Se
requiere de un conocimiento de la distribucion de probabilidad caracterizado por el resultado de

medida y, y su incertidumbre tipica combinada p.(y).

Un andlisis sencillo, es a menudo adecuado para una serie de mediciones, donde la distribucion
de la probabilidad representada por y, y p.(y) es aproximadamente normal, y el niamero de

grados de libertad es significativo.

Cuando este es el caso, frecuentemente en la practica, se puede suponer que K=2 representa un
intervalo con un nivel de confianza de aproximadamente el 95 %. Y que K=3 representa un

intervalo con un nivel de confianza de aproximadamente el 99 %.

4.18 DISTRIBUCION T DE STUDENT

Frecuentemente, los valores del mensurando siguen una distribucion normal. Sin embargo, el

mejor estimado del mensurando, la media (obtenida por muestreos de » mediciones repetidas)
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dividida entre su desviacion estandar, sigue una distribucién llamada T de Student, la cual
refleja las limitaciones de la informacion disponible debidas al nimero finito de mediciones.
Esta distribucion coincide con la distribucion normal en el limite cuando # tiende a infinito,

pero difiere considerablemente de ella cuando # es pequciio.

La distribucion T dc Student cs caracterizada por un pardmetro v llamado nimero de grados
de libertad.

Considerando lo mencionado, es necesario ampliar el intervalo correspondiente al nivel de
confianza p de la distribucién por lo que la ecuacién sobre la incertidumbre expandida U se

transforma a:

U=t,(v).u

El factor t,,(v) indica los limites del intervalo correspondientes al intervalo de confianza de
la distribucién y su valor siempre es mayor o igual que el factor K (tomando de la distribucion
normal).

Cuando se combinan varias fuentes de incertidumbre con sus respectivas distribuciones para
obtener la incertidumbre combinada p, del mesurando, el Teorema del Limite Central permite
aproximar la distribucion resultante por una distribuciéon Normal. La aproximacion serd mejor
mientras mas grande sea ¢l numero de fuentes y sus contribuciones sean similares,

independientes de la forma particular de sus distribuciones.

Cuando solo es relevante la contribucién de una fuente cuya distribuciéon no sea normal, lo
mas conveniente es estimar la incertidumbre expandida directamente de los parametros de la
distribucion.

Asi cuando las lecturas obtenidas con un instrumento de baja exactitud son idénticas debido a
la resolucion del instrumento y las otras fuentes de incertidumbre son insignificantes, es
plausible suponer que los valores razonables del mesurando siguen una distribucién regular
cuyos limites estan determinados por el valor de la escala del instrumento, al que se le ha
asignado una cierta incertidumbre , entonces puede estimarse directamente el ancho del
intervalo que contiene la fraccion p de los valores que pueden atribuirse razonablemente al

mensurando.
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4.19 GRADOS DE LIBERTAD

El niimero de grados de libertad asociado a una distribucion de una magnitud (X; 0 Y) puede
considerarse una medida de incertidumbre, de esa magnitud. Entre mayor sea v la estimacion
de la incertidumbre sera mds confiable.

El numero efectivo de grados de libertad v, del mensurando considera el nimero de grados
de libertad v;de eada fuente de incertidumbre.

En las incertidumbres tipo A, v; depende directamente del niimero de datos considerados y
disminuye conforme el nimero de parimetros estimados a partir de los mismos datos. La
repetibilidad de una medicion, estimada por la desviacion estandar experimental de n lecturas
tiene n-1 grados de libertad.

Una regresion lineal de M puntos mediante una ecuacion de m parametros tiene M-m grados
de libertad.
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5. MATERIALES Y EQUIPOS

MATERIALES

Vaso de precipitado de 150 ml

Luna de reloj de 90 mm de diametro

Matraz kitasato de 1000 ml

Embudo con vastago largo de 70 mm de diametro
Papel de filtro Whatman

Fiola de 1000 ml

Probeta de 50 ml

VVVVVYY

EQUIPOS

Espectrofotometro UV Visible Marca Perkin Elmer Lambda 12
Balanza analitica

Licuadora

Bomba de vacio

Cocinilla eléctrica

VVVYY
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6. ANALISIS ESTADISTICO

Para la determinacion de la incertidumbre en el porcentaje de Acido Carminico en cochinilla se

ha realizado el siguiente analisis Estadistico para las diferentes fuentes de incertidumbre:

EVALUACION TIPO A

Ya que el valor medido es obtenido por una serie de repeticiones realizadas en el laboratorio,
entonces el valor promedio y la dispersion es evaluada mediante un pardmetro que la caracteriza,
y es la desviacion estandar, y la incertidumbre estandar asociada a la medida.

De la magnitud se obtiene como se indica: dividiendo la incertidumbre expandida entre el factor

de cobertura K
EVALUACION TIPO B
Como los valores corresponden a magnitudes obtenidas por fuentes externas: calibracion de

equipos, solucion estandar de referencia, o material de vidrio, entonces se desarrolla un proceso

analitico.
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7. RESULTADO

A: Identificar los Componentes de Incertidumbre de cada etapa de un Proceso del Método

de Ensayo de Acido Carminico en Cochinilla.

Mesurando:

Concentracion de Acido Carminico en muestras de cochinilla de primera molida empleando el

Método de la Food Chemicals Codex.

PRINCIPIO:
La concentracion del Acido Carminico, se determina teniendo la medida de la masa de la
muestra solida. (M), es digestada con 4cido, filtrada y disuelta, alcanzando un volumen total

(V), y leidas sus absorbancia en el Espectrofotometro.

ESPECIFICACIONES:

1. Equipo:
1.1. Balanza Analitica Ohaus: capacidad minima de pesada 0.01mg
1.2. Espectrofotometro UV Visible Marca Perkin Elmer Lamba 12.
2. Materiales:
2.1. Fiola: matcrial de vidrio boro silicato de clase A pirex de 1000 ml (+/-) 0.4.
3. Reactivos:
3.1. Acido clorhidrico de 37.5 (+/-) 0.5 %.
4. Muestra:

Cochinilla de primera molida, pasado por tamiz malla N° 80.
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Modelo Fisico

Y

En el proceso de pesada: Se emplea una sustancia llamada tarado y una balanza
analitica calibrada a condiciones de laboratorio. La muestra solida es pesada, esta se
realiza a peso constante.

» En proceso de digestion: La muestra es digestada con acido y llevada a ebullicion.

\2

En el proceso de filtracion: La muestra digestada es filtrada con papel Whatman,

lavada con agua desionizada y enfriada a temperatura ambiente.

» En ¢l proceso de disolucion: Se emplea agua desionizada y el material de vidrio
verificado (matraz aforado) con ¢l cual se mide un volumen fijo.

» Absorbancia: La disolucion son leidas a una longitud de onda de 494 nm, entre un

rango de absorbancia de 0.65 - 0.75.
Modelo Matematico
= %~Acido Carminico =A*100/ (¢ *b*w)
C= Concentracion en % de Acido Carminico
A= Absorbancia
w= Masa

g = Coeficiente de extincion

b = Ancho de Celda
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B: Cilculo de la Incertidumbre en el Analisis de Porcentaje de Acido Carminico en

Cochinilla

Entonces:

Procedimiento

1. MASA

MODELO MATEMATICO:;

C =% Acido Carminico = A * 100/ (& *b*w) 1

C= Concentracién en % de Acido Carminico
A= Absorbancia

w= Masa

¢ = Coeficiente de extincion

b = Ancho de Celda

a) CONCENTRACION : 20.14%
b) MASA : 025¢g
¢) ABSORBANCIA: 0.70 g
d) ANCHO DE LA CELDA : 1.00 cm
e) Coeficiente de extincion 13.9
Peso de 1a cochinilla de primera molida (g): 0.250 g
250 mg

Caracteristicas de la balanza analitica

CALIBRACION: Certificado de calibracién

U : Incertidumbre expandida (mg) +/- : 0.09 mg
k : Factor de cobertura: 2
u : Incertidumbre de la calibracion : 0.045 mg
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2. VOLUMEN

Correccion: Errores corregidos 2008 (mg) : 0.09
Correccién; Errores corregidos 2007 (mg) : 0.029
REPETIBILIDAD : Control de Calidad interno
u: Desviacion estindar media (mg) : 0.12
Resolucion (mg) : 0.0001
Incertidumbre estiandar de la calibracion : 0.101 mg
Incertidumbre estdndar de la medida de la masa : 0.120 mg
Incertidumbre estandar por deriva de la balanza : 0.035 mg
Incertidumbre estindar COMBINADA de la Masa : 0.160 mg
Incertidumbre estandar RELATIVA de la Masa : 0.00064194
Observacion :
No se considera la incertidumbre de la
Temperatura,
porque estdn es las misma condiciones de trabajo
y calibracion.
La calibracion del metrdlogo fue en el laboratorio.

u : incertidumbre estindar
Caracteristicas del material volumétrico:
Volumen (ml) : 1000 ml
En Litros: 1L
Especificacion:
a: variacion maxima (ml ) +/-: 0.4
u : Especificacion : 0.1633 ml
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8. CONCLUSIONES

»

A7

Al determinar la incertidumbre de la medicion del Acido Carminico en Cochinilla se
hallé que el incremento de la incertidumbre es directamente proporcional al aumento
de la medida que se esta realizando.

Al identificar los componentes de incertidumbre del método de ensayo del Acido
Carminico en Cochinilla en cada etapa del proceso esta se realiza asi:

La muestra es pesada, luego es digestada con acido, filtrada y disuelta alcanzando un
volumen total (V), y leidas sus absorbancia en el Espectrofotémetro.

Al calcular los componentes de incertidumbre del método de ensayo de Acido
Carminico en Cochinilla, primero se halla la incertidumbre estandar relativa de cada
uno de ellos, luego la incertidumbre combinada del conjunto y finalmente la
incertidumbre relativa del componente analizado; de igual forma se procede con cada
uno de los componentes.

El resultado obtenido para el método de ensayo en el anélisis del Acido Carminico en

Cochinilla es: 20.14 £ 0.0144 %.
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9. RECOMENDACIONES

Se puede recomendar lo siguiente:

» No se deben de considerar aquellos componentes que tienen baja incertidumbre, ya que
no afecta el proceso de medicion.

» Se deben establecer rangos dentro de los cuales la incertidumbre calculada satisfaga las
condiciones Optimas requeridas por la Norma ISO 17025.

» Se puede analizar otras fuentes de incertidumbre para la obtencién de la concentracion del
Acido Carminico, la cual debe ser realizada por expertos, que lleven a cabo una corrccta
estimacion.

» La estimacion involucra el entendimiento e interpretacién de los métodos de ensayo y un

dominio de normas de calidad. Debido a esto, se recomienda crear un grupo de trabajo.
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